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IZVLEČEK V SLOVENSKEM JEZIKU 
 
Ključne besede: jeklo X11CrNiMo12, modifikacija s Ti in Zr, nekovinski vključki, 
mehanske lastnosti, razvoj mikostrukture 
 
Glavni cilj doktorske naloge je bil ugotoviti vpliv cirkonija in titana na razvoj mikrostrukture 
ter vpliv na mehanske lastnosti jekla X11CrNiMo12. Poseben poudarek je bil na preiskavi 
vpliva cirkonija in titana na nekovinske vključke. V ta namen smo izdelali dve seriji 
laboratorijskih šarž z dodatkom cirkonija in titana. Vzorce iz teh šarž smo plastično 
preoblikovali ter jih ustrezno toplotno obdelali. Vzorcem smo določili kemijsko sestavo in jih 
pregledali s svetlobnim ter elektronskim vrstičnim mikroskopom ter jim določili mehanske 
lastnosti. Dodatek cirkonija in titana ima pri jeklu X11CrNiMo12 izrazit pozitiven vpliv na 
velikost prvotnih kristalnih zrn ter na dosežene vrednosti udarne žilavosti po Charpyu, pri tem 
pa ne pride do poslabšanja trdnostnih lastnosti. Z dodatkom titana in cirkonija pride do nastanka 
novih tipov nekovinskih vključkov. Najmanjše velikosti so oksidi na osnovi cirkonija, ki so ob 
enem ugodne sferične oblike. Dodatek cirkonija ima tudi največji pozitiven vpliv na izboljšanje 
žilavosti. S presežnim deležem titana oziroma cirkonija v mikrostrukturi nastanejo nitridi, pri 
tem oksidi na osnovi titana in cirkonija služijo kot heterogene kali za tvorbo nitridov, kar 
negativno vpliva na mehanske lastnosti. 
 
ABSTRACT 
Key words: steel X11CrNiMo12, modification with Ti and Zr, nonmetallic 
inclusions, development of microstructure 
The overall focus of investigations was to identify the influence of zirconium and titanium upon 
development of the microstructure and mechanical properties of X11CrNiMo12 steel. Special 
emphasis was laid on investigations of the influence of zirconium and titanium upon 
non-metallic inclusions. For this purpose we made two series of laboratory heats with an 
addition of zirconium and titanium. Samples from these heats were subjected to forging and to 
a proper heat treatment. We examined chemical composition of samples and tested them with 
the use of optical and scanning electron microscopes. We also defined their mechanical 
properties. The zirconium and titanium additions have a very positive influence upon the size 
of prior austenitic crystal grains of X11CrNiMo12 steel and upon the achieved values of Charpy 
notched bar impact test where strength properties do not worsen. Added titanium and zirconium 
result in the development of new types of non-metallic inclusions. Zirconium-based oxides, 
which have at the same time a favourable spherical form, are the smallest in size. Zirconium 
addition also has the largest positive influence upon toughness improvement. With excessive 
share of titanium and/or zirconium, nitrides develop in the microstructure whereby titanium and 
zirconium-based oxides serve as a heterogeneous nucleus for the formation of nitrides which 
has a negative impact upon mechanical properties.  
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ŠIRŠI POVZETEK VSEBINE  
V doktorski disertaciji je bilo preiskovano, kako vpliva dodatek cirkonija, titana in kombinacija 
obeh elementov na razvoj mikrostrukture ter vpliv na mehanske lastnosti jekla X11CrNiMo12. 
Osnova za doseganje vseh zahtevanih lastnosti jekla med obratovanjem, je ustrezna izhodna 
mikrostruktura jekla pripravljenega za vgradnjo. Izhodna mikrostruktura jekla je v neposredni 
povezavi s kemijsko sestavo ter toplotno obdelavo. Kemijska sestava posamezne kvalitete jekla 
je v ozkih mejah določena s standardom. Tako cirkonij kot titan imata visoko afiniteto do kisika, 
dušika ter ogljika. Z dodatkom cirkonija in titana se nam tvorijo novi tipi nekovinskih vključkov 
s specifično kemijsko sestavo, velikostjo in razporeditvijo. To vpliva na nadaljnji razvoj 
mikrostrukture ter posledično na doseganje mehanskih lastnosti.  
Glavni cilj doktorske naloge je bil ugotoviti vpliv cirkonija in titana na razvoj mikrostrukture 
ter vpliv na mehanske lastnosti jekla X11CrNiMo12. Poseben poudarek je bil na preiskavi 
vpliva cirkonija in titana na nekovinske vključke. V ta namen smo izdelali dve seriji 
laboratorijskih šarž z dodatkom cirkonija in titana. Vzorce iz teh šarž smo plastično 
preoblikovali ter jih ustrezno toplotno obdelali. Vzorcem smo določili kemijsko sestavo in jih 
pregledali s svetlobnim ter elektronskim vrstičnim mikroskopom. Za podrobno karakterizacijo 
nekovinskih vključkov smo za določitev mikrokemijske sestave uporabili analizo EDS 
(elektronska disperzijska spektroskopija), za določitev kristalografskih parametrov posameznih 
nekovinskih vključkov pa smo uporabili analizo EBSD (tehnika uklona povratno sipanih 
elektronov). Naredil smo tudi avtomatsko analizo nekovinskih vključkov. Termodinamska 
ravnotežja za posamezne nekovinske vključke smo izračunali s pomočjo programa HCS 
Chemistry. Vzorce iz vseh šarž smo poboljšali po dveh različnih režimih toplotne obdelave ter 
določili mehanske lastnosti. Za vzorce z optimalnim dodatkom cirkonija in titana smo izvedli 
tudi pospešene teste lezenja. 
Dodatek cirkonija in titana ima pri jeklu X11CrNiMo12 izrazit pozitiven vpliv na velikost 
prvotnih kristalnih zrn ter na dosežene vrednosti udarne žilavosti po Charpyu, pri tem pa ne 
pride do poslabšanja trdnostnih lastnosti. Z dodatkom titana in cirkonija pride do nastanka novih 
tipov nekovinskih vključkov. Ti vključki imajo, v primerjavi z vključki v jeklu brez dodatka 
titana in cirkonija, različno velikost, razporeditev ter morfologijo, kar posledično vpliva na 
nadaljnji razvoj mikrostrukture ter na mehanske lastnosti. Najmanjše velikosti so oksidi na 
osnovi cirkonija, ki so ob enem ugodne sferične oblike. Dodatek cirkonija ima tudi največji 
pozitiven vpliv na izboljšanje žilavosti. S presežnim deležem titana oziroma cirkonija v 
mikrostrukturi nastanejo nitridi, pri tem oksidi na osnovi titana in cirkonija služijo kot 
heterogene kali za tvorbo nitridov, kar negativno vpliva na mehanske lastnosti. Za doseganje 
optimalne velikosti ter razporeditve nekovinskih vključkov ter kombinacije najboljših 
mehanskih lastnosti, je potrebno natančno nadzorovati razmerje titan-kisik oziroma 
cirkonij-kisik.  
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SEZNAM OKRAJŠAV IN POSEBNIH SIMBOLOV 
 
mas.% –  masni odstotek 
[xy] – raztopljeno v jeklu 
<xy> – vključek 
ΔG° – sprememba Gibbsove proste energije pri standardnem stanju 
ΔG – sprememba Gibbsove proste energije 
ΔH – sprememba entalpije 
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Mf – temperatura zaključka martenzitne premene 
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1 UVOD 
 
Jeklo je eden izmed najstarejših materialov, ki ga srečamo skoraj na vsakem koraku. Njegova 
uporaba je praktično nepogrešljiva v vseh panogah, od najenostavnejših konstrukcij do 
visokotehnoloških izdelkov. Glavni vzrok za veliko razširjenost jekla je njegova zmožnost 
doseganja najrazličnejših lastnosti, ki so odvisne od kombinacije kemijske sestave, toplotne 
obdelave ter drugih parametrov proizvodnih procesov. Jeklo je konkurenčen material, saj ima 
relativno nizko ceno glede na dosežene lastnosti.  
Eno od specifičnih področij uporabe jekla je uporaba v termo-energetskih napravah, kot so 
termoelektrarne. Izkoristek in učinkovitost termoelektrarn je odvisna predvsem od temperature 
ter tlaka pare, ki poganja turbine, ki so povezane z generatorji električne energije. Čim višja sta 
temperatura ter tlak, tem višji je izkoristek, kar posledično vpliva na manjše izpuste CO2 ter 
ostalih emisij v okolje. V zadnjih desetletjih so se obratovalni pogoji povišali iz 180 barov/530–
540 °C na 300 barov/600 °C in še višje pri najsodobnejših napravah, kar je pripomoglo k skoraj 
30 % zmanjšanju CO2 emisij. Odvisnost izkoristka od obratovalnih pogojev je predstavljena na 
Sliki 1. Obratovalni pogoji so neposredno pogojeni z vzdržljivostjo vgrajenih materialov, kar 
je vodilno gonilo za neprestan razvoj novih ter optimizacijo že obstoječih jekel v sektorju 
energetike [1-4]. 
 
Slika 1: Vpliv obratovalnih pogojev termoelektrarn na izkoristek [1]. 
 
Ena glavnih skupin jekel, ki se uporabljajo v termo-energetskih napravah, so martenzitna jekla 
z 9-12 mas.% Cr s povišano odpornostjo proti lezenju, kamor spada tudi jeklo X11CrNiMo12, 
ki je obravnavano v tem delu. Zaradi zelo dobre kombinacije trajne mirujoče trdnosti, 
odpornosti proti temperaturnemu utrujanju, dobre odpornosti proti visokotemperaturni 
Iz
ko
ris
te
k 
[%
] 
 
 
 
 
podkritične 
pogoste Evropske/ZDA 
superkritične 
superkritične 
P91 
»ultra« 
superkritične  
 
  
2 
 
oksidaciji, dobre mehanske obdelovalnosti ter relativno nizke cene so jekla iz skupine  
9-12 mas.% Cr najpogostejša izbira za sestavne komponente plinskih ter parnih turbin 
(turbinske lopatice, rotorji, prirobnice, pokrovi, pritrdilni elementi …) [2]. Pri dolgotrajni 
uporabi jekel pri povišanih temperaturah je zelo pomembna stabilnost mikrostrukture, ki ima 
neposreden vpliv na lastnosti jekla. Osnovni mehanizmi utrjevanja martenzitnih jekel z                                       
9-12 mas.% Cr so izločevalno utrjevanje, utrjevanje trdne raztopine, dislokacijsko utrjevanje 
ter utrjevanje s podmejami. Najpomembnejši mehanizem utrjevanja, ki ima tudi največji vpliv 
na stabilnost mikrostrukture, je izločevalno utrjevanje. Termodinamsko stabilni in homogeno 
razporejeni karbidi, nitridi ter karbonitridi zavirajo rast kristalnih zrn in podzrn, upočasnijo 
razpad martenzitnih letev ter zavirajo gibanje dislokacij, kar ugodno vpliva na odpornost proti 
lezenju [5-7].  
Osnova za doseganje vseh zahtevanih lastnosti med obratovanjem je ustrezna izhodna 
mikrostruktura jekla, ki je pripravljeno za vgradnjo. Izhodna mikrostruktura jekla je v 
neposredni povezavi s kemijsko sestavo ter toplotno obdelavo. Kemijska sestava posamezne 
kvalitete jekla je v ozkih mejah določena s standardom. Z majhnimi dodatki različnih zlitinskih 
elementov z visoko afiniteto do kisika ter dušika vplivamo na razporeditev, velikost ter sestavo 
nekovinskih vključkov, kar ima posredno zelo velik vpliv na mehanske lastnosti. S pravilno 
načrtovanim režimom toplotne obdelave pa je mogoče vplivati na proces precipitacije, ki določa 
velikost, tip in razporeditev karbidov, nitridov ter karbonitridov v jeklu. Za obvladovanje 
procesov precipitacije je potrebno podrobno poznavanje mehanizmov izločanja, ki so podrejeni 
zakonom termodinamike.  
V praksi se pri izdelavi jekel iz skupine 9-12 mas.% Cr pojavlja problematika zagotavljanja 
ustrezne mikrostrukture, kot je npr. velikost kristalnih zrn ter doseganje vseh zahtevanih 
mehanskih lastnosti. Eden od možnih načinov vpliva na razvoj mikrostrukture ter posledično 
na mehanske lastnosti je modifikacija kemijske sestave jekla z dodatkom majhnih količin 
cirkonija in titana, ki imata zelo visoko afiniteto do kisika, dušika ter ogljika. Z dodatkom 
cirkonija in titana se nam tvorijo novi tipi nekovinskih vključkov, ki imajo različno kemijsko 
sestavo, velikost, razporeditev ter površinski delež v primerjavi z nekovinskimi vključki, 
prisotnimi v jeklu brez dodatka cirkonija in titana. To vpliva na nadaljnji razvoj mikrostrukture 
ter posledično na doseganje mehanskih lastnosti. Na področju jekel z 9-12 mas.% Cr v 
dosedanjih raziskavah ni bilo konkretno predstavljenih rezultatov vpliva cirkonija in titana na 
nekovinske vključke,  s tem povezanega razvoja mikrostrukture ter direktnega vpliva na 
mehanske lastnosti. Pridobitev rezultatov posrednega in neposrednega vpliva cirkonija in titana 
na razvoj mikrostrukture ter na mehanske lastnosti pri jeklih tipa 9-12 mas.% Cr je bila osnova 
za izdelavo doktorske disertacije.       
V doktorski disertaciji je bil v okviru teoretičnega dela narejen pregled literature na področju 
jekel z 9-12 mas.% Cr odpornih na lezenje. Podrobneje se je pregledal še vpliv modifikacije 
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jekel s cirkonijem in titanom na mikrostrukturo, tvorbo nekovinskih vključkov ter vpliv na 
mehanske lastnosti. Opisan je tudi osnovni princip nastanka nekovinskih vključkov v jeklu.        
V okviru eksperimentalnega dela doktorske disertacije smo najprej karakterizirali osnovno 
jeklo X11CrNiMo12 tako, da smo določili premenske točke, temperaturo avstenitizacije ter 
izdelali popuščne diagrame. Nato smo izdelali štiri laboratorijske šarže jekla X11CrNiMo12, 
modificiranega z različnimi vsebnostmi cirkonija ter titana. S pomočjo svetlobne ter vrstične 
elektronske mikroskopije smo analizirali vpliv dodatka cirkonija in titana na velikost, 
razporeditev ter kemijsko sestavo  nekovinskih vključkov. Na podlagi dobljenih rezultatov smo 
izdelali nove laboratorijske šarže z optimizirano kemijsko sestavo, ki smo jih podrobneje 
analizirali. Mikrostrukturo ter nekovinske vključke smo analizirali s pomočjo svetlobnega ter 
vrstičnega elektronskega mikroskopa, pri tem pa smo uporabili dodatna orodja, kot so analiza 
EDS (elektronska disperzijska spektroskopija) ter določitev kristalografskih parametrov s 
pomočjo analize EBSD (tehnika uklona povratno sipanih elektronov) [8]. Termodinamska 
ravnotežja za posamezne nekovinske vključke smo izračunali s pomočjo programa HCS 
Chemistry. Določili smo mehanske lastnosti posamezne šarže ter naredili pospešene teste 
lezenja za optimalno dolegirane šarže. Opravila se je diferenčna vrstična kalorimetrija ter 
dilatometrija, s čimer smo določili vpliv legirnih dodatkov na karakteristične premenske točke. 
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2 PREGLED LITERATURE  
2.1 JEKLA, ODPORNA NA LEZENJE 
Okoli 40 % električne energije na svetu se proizvede v termoelektrarnah na trdna goriva [9]. 
Predvidoma bo takšen delež električne energije proizveden v termoelektrarnah še vsaj 
naslednjih 30 let, upoštevajoč, da potrebe po električni energiji nenehno rastejo. Negativen 
produkt termoelektrarn na premog je velika količina proizvedenega CO2, ki ima velik vpliv na 
okolje [10]. Izkoristek termoelektrarn in s tem povezana specifična proizvodnja CO2 je v 
direktni povezavi z obratovalnimi temperaturami in tlaki. Obratovalni pogoji pa so omejeni z 
lastnostmi vgrajenih materialov, katerih velik delež predstavljajo jekla, odporna na lezenje 
[2, 11]. 
2.1.1 Razvoj jekel z 9-12 mas.% Cr 
Razvoj jekel z 9-12 mas.% Cr se je pričel že leta 1912 z izdelavo jekla z 12 mas.% Cr in 
2-5 mas.% Mo, ki se je uporabilo za izdelavo turbinskih lopatic [2]. V sredini 60-ih let so v 
termoenergetski industriji pričeli uporabljati jekla 12CrMoV. Odpornost proti lezenju teh jekel 
je bazirala na utrjevanju po mehanizmu trdne raztopine in izločevalnem utrjevanju M23C6 
precipitatov. Ta jekla so se uspešno vgrajevala več desetletij [12]. V poznih 70-ih je bilo razvito 
jeklo P91 (modificirano jeklo 9Cr-1Mo), ki je bilo masovno uporabljano za parovode in manjše 
odkovke v japonskih in evropskih termoelektrarnah z obratovalnimi temperaturami do 
600 °C  [10]. Odpornost proti lezenju (v primerjavi z 12CrMoV) je bila povečana s precipitacijo 
stabilnih vanadijevih in niobijevih precipitatov tipa MX. Zaradi nižje koncentracije kroma 
(okoli 9 mas.% Cr) je prisotna mikrostruktura popuščenega martenzita ali popuščenega bainita, 
kar je dodatno povečalo odpornost proti lezenju [13]. Sledil je razvoj jekel P92 (glavni razvoj 
na Japonskem NF616). Povečanje odpornosti proti lezenju je bilo doseženo s pomočjo dodatka  
≈ 0,003 mas.% B ter 1,8 mas.% W in zmanjšanjem vsebnosti molibdena iz 1 mas.% na 
0,5 mas.% [14]. Dodatek bora je zagotovil večjo temperaturno stabilnost M23(C,B)6 izločkov. 
Večja koncentracija volframa pa vodi do večjega deleža Lavesovih faz [15]. V Tabeli 1 je podan 
pregled zgodovine razvoja jekel z 9-12 mas.% Cr od leta 1950 do 2005 [16]. 
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Tabela 1: Zgodovina razvoja jekel z 9-12 mas.% Cr od leta 1950 do 2005 [16]. 
Država Jeklo 
Kemijska sestava v mas.% Natezna trdnost pri 600 °C [MPa] 
C Cr Mo Ni W V Nb N B Ostali elementi 10
4 h 105 h 
Osnovna jekla 
Nemčija X22CrMoV12-1 0,22 12,0 1,00 0,50 - 0,30 - - - - 103 59 
Velika Britanija H46 0,16 11,5 0,65 0,70 - 0,30 0,30 0,05 - - 118 62 
Francija 56T5 0,19 11,0 0,80 0,40 - 0,20 0,45 0,05 - - 144 64 
Japonska TAF 0,18 10,5 1,50 0,05 - 0,20 0,15 0,01 0,035 - 216 (150) 
ZDA 11CrMoVNbN 0,18 10,5 1,00 0,70 - 0,20 0,08 0,06 - - 165 (85) 
Napredna jekla 
ZDA P91 0,10 9,0 1,00 <0,40 - 0,22 0,08 0,05 - - 124 94 
Japonska HCM 12 0,10 12,0 1,00 - 1,00 0,25 0,05 0,03 - - - 75 
Japonska TMK 2 0,14 10,5 0,50 0,50 1,80 0,17 0,05 0,04 - - 185 90 
Evropa X18CrMoVNB91 0,18 9,5 1,50 0,05 - 0,25 0,05 0,01 0,01 - 170 122 
Evropa X12CrMoWVNbN 0,12 10,3 1,00 0,80 0,80 0,18 0,05 0,06 - - 165 0 
 E911 0,11 9,0 0,95 0,20 1,00 0,20 0,08 0,06 - - 139 98 
Japonska P92 0,07 9,0 0,50 0,06 1,80 0,20 0,05 0,06 0,003 - 153 113 
Japonska P122 0,10 11,0 0,40 <0,40 2,00 0,22 0,06 0,06 0,003 1,0 Cu 156 101 
Japonska HCM 2S 0,06 2,25 0,20 0,20 - 0,25 0,05 0,02 0,003 - - 80 
Nemčija 7CrMoTiB 0,07 2,40 1,00 1,00 - 0,25 - 0,01 0,004 0,07 Ti - 60 
Cost 522 FB2 0,13 9,0 1,5 0,15 - 0,20 0,05 0,02 0,0085 - - 125 
Cost 522 CB2 0,12 9,0 1,5 0,15 - 0,20 0,06 0,02 0,011 - - 125 
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2.1.2 Mikrostruktura jekel z 9-12 mas.% Cr 
Osnovna mikrostruktura je sestavljena iz popuščenega martenzita,  odvisno od kemijske sestave 
pa je lahko prisoten manjši delež zadržanega avstenita, ki pa je nezaželen. V mikrostrukturi so 
prisotni različni tipi izločkov (karbidi, nitridi, Lavesove faze …), ki so zelo pomembni za 
odpornost proti lezenju. Izločki so primarno razporejeni po mejah kristalnih zrn ter martenzitnih 
letev, nahajajo pa se tudi znotraj zrn in  letev [2].  
2.1.3 Izločki v jeklu z 9-12 mas.% Cr 
V martenzitnih jeklih, ki so odporna proti lezenju, se pojavi široka paleta različnih izločkov 
(Slika 2). V nadaljevanju so opisani najpomembnejši in najpogostejši izločki. 
 
 
 
Metastabilni izločki: mnogo izločkov, ki se tvori v jeklih z 9-12 mas.% Cr, je metastabilnih. Ti 
precipitati se s časom raztapljajo ali transformirajo. Nekateri metastabilni izločki imajo zelo 
kratko življenjsko dobo, saj se raztopijo že med popuščanjem. Potrebna gonilna sila nastanka 
metastabilnih izločkov je manjša kot energija, ki je potrebna za nastanek stabilnih izločkov, 
zato lahko poteka izločanje nekaterih izločkov v sekvencah. Primer sekvenčne precipitacije je: 
 
M3C → M7C3 + M2X → M23C6 + MX → M23C6 + Z-faza. 
 
Nekateri metastabilni izločki, ki nastanejo prvi, lahko obstajajo le nekaj ur, medtem ko lahko 
traja več let, da nastane Z-faza ali da se raztopijo izločki tipa MX. Slednji so lahko prisotni 
skozi celoten življenjski ciklus jekla [17].  
 
Slika 2: Najpogostejši precipitati v jeklih z 9-12mas.% Cr [17]. 
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M23C6: so najbolj stabilni karbidi in so prisotni v vseh jeklih, ki vsebujejo 9-12 mas.%  Cr. 
Izločajo se predvsem po mejah kristalnih zrn in martenzitnih letev. Po popuščanju je povprečna 
velikost teh izločkov okoli 100 nm. Vendar pa poteka rast teh izločkov razmeroma hitro, kar 
poslabša njihov prispevek k odpornosti proti lezenju [17].  
M23C6 izločki imajo ploskovno centrirano kubično kristalno strukturo. Sestavljata jih krom in 
ogljik, vsebujejo pa še manjše količine železa, molibdena, volframa in bora. Pri jeklih, ki 
vsebujejo bor, je hitrost rasti M23C6 precej manjša v primerjavi z jekli, ki bora ne 
vsebujejo  [17]. 
 
M2X: pri jeklih, ki vsebujejo večjo količino dušika, so izločki M2X termodinamsko stabilni. 
Razmeroma stabilni so tudi pri jeklih z manjšo količino dušika,  v jeklu pa so prisotni tudi po 
nekaj tisoč urah obratovanja. Pri nižjih temperaturah popuščanja se izločajo na kristalnih mejah 
in dislokacijah, podobno kot izločki tipa MX. Zato je verjetno, da ovirajo izločanje finih MX 
izločkov [17]. V nasprotju z MX-izločki so izločki M2X razmeroma veliki in  zaradi tega 
nezaželeni, saj imajo manjši prispevek k izločevalnem utrjevanju kot fini izločki tipa MX. 
Precipitati tipa M2X imajo heksagonalno kristalno strukturo in so v osnovi Cr2N, pri katerih 
lahko vanadij zamenja do 30 mas.% Cr, kar privede do tega, da se jih pri analizi lahko zamenja 
z Z-fazo.     
 
MX: izločki tipa MX predstavljajo v jeklih z 9-12 mas.% Cr karbonitride, bogate z vanadijem 
in niobijem. Lahko jih razdelimo v dve skupini, in sicer na NbC in VN-izločke. NbC pravimo 
tudi primarni MX-izločki, saj se med toplotno obdelavo ne raztopijo, VN pa sekundarni MX 
izločki. Oboji imajo kubično strukturo, vendar se ne obnašajo enako. Primarni NbC se pri 
visokih temperaturah izločajo po mejah avstenitnih zrn, pojavijo se v obliki sferičnih delcev 
različnih velikosti z razmeroma čisto kemijsko sestavo. Sekundarni VN se med popuščanjem 
izločajo znotraj kristalnih zrn in otežujejo gibanje dislokacij. Ker se izločajo kot enakomerno 
razporejeni drobni delci, imajo zelo pozitiven vpliv na odpornost proti lezenju. Praviloma 
poteka rast izločkov tipa MX zelo počasi, kar daje jeklu dolgoročno odpornost proti lezenju. 
VN so pogosto najmanjši izločki v jeklih z 9-12 % Cr in vsebujejo tudi manjše količine niobija, 
kroma in ogljika [17]. 
 Lavesove faze: so prisotne v jeklih, ki vsebujejo molibden in volfram. To so izločki tipa 
Fe2(W,Mo), ki vsebujejo tudi manjše količine kroma in silicija. Imajo heksagonalno kristalno 
strukturo. Lavesove faze običajno ne nastanejo med toplotno obdelavo, saj so neobstojne pri 
visokih temperaturah, njihova nukleacija in rast pa potekata zelo počasi. Nastajajo med 
obratovanjem pri povišanih temperaturah, po končani fazi rasti pa so med največjimi izločki. 
Rast teh izločkov poteka počasneje kot rast izločkov M23C6.  Lavesove faze na osnovi volframa 
nukleirajo hitreje in se izločajo kot bolj fini in enakomerno porazdeljeni izločki v primerjavi z 
Lavesovimi fazami na osnovi molibdena [17-18].   
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V preteklosti so povezovali poslabšanje odpornosti proti lezenju s tvorbo Lavesovih faz, saj se 
s tvorbo teh izločkov v matici zmanjšujeta koncentraciji volframa in molibdena. Ta dva 
elementa pa imata največji vpliv na raztopno utrjevanje matice. Vendar se ta razlaga zdi malo 
verjetna, saj bi moralo izločevalno utrjevanje Lavesovih faz vsaj kompenzirati slabšo trdnost, 
ki nastane zaradi manjše koncentracije volframa in molibdena v matici [17]. 
 
 Z-FAZA: je zelo stabilen nitrid v jeklih z 9-12 mas.% Cr. Empirična formula je CrXN, kjer je 
X lahko niobij, vanadij ali tantal. Ima tetragonalno kristalno strukturo in vsebuje tudi manjše 
količine železa in molibdena. Ta faza je bila prvič opažena v avstenitnih jeklih, legiranih z 
niobijem, kjer se je izločala v obliki drobnih, gosto razporejenih izločkov, z razliko od tega, da  
se v feritnih jeklih izloča v obliki velikih izločkov s podobno kemijsko sestavo kot izločki tipa 
MX. Zaradi tega pride do intenzivnejšega raztapljanja majhnih izločkov MX, na račun česar 
raste Z-faza. Raztopitev MX-izločkov se kaže v ostrem padcu odpornosti proti lezenju [17, 19].  
2.2 VKLJUČKI V JEKLU 
Nekovinski vključki v jeklu imajo velik posreden in neposreden vpliv na končne lastnosti jekla. 
Praviloma težijo proizvajalci jekla k čim nižjemu deležu nekovinskih vključkov. Jekla brez 
nekovinskih vključkov ni mogoče izdelati, zato pa je pomembno, da so prisotni vključki v jeklu 
čim manjši, enakomerno razporejeni ter ustreznih oblik [20].   
2.2.1 Nastanek nekovinskih vključkov 
Nekovinske vključke delimo glede na nastanek v dve skupini [21]. Prva skupina so endogeni 
vključki, ki nastanejo z reakcijami raztopljenih elementov v talini. Druga skupina so eksogeni 
vključki, ki nastanejo, če se v talino ujamejo delci obzidave ali žlindre. Eksogeni vključki so 
večji in nepravilnih oblik in zelo poslabšajo mehanske lastnosti jekla [22]. Endogeni vključki 
se delijo v dve skupini, in sicer na primarne ter sekundarne. Primarni nastanejo v tekočem jeklu 
z reakcijami dezoksidacije, modifikacije s kalcijem in nažveplanja, sekundarni pa pri strjevanju 
jekla [21]. 
Delež raztopljenega kisika v tekočem jeklu lahko pri temperaturah obdelave jeklene taline 
presega 0,2 mas.% (2000 ppm). Temperaturna odvisnost topnosti kisika v čistem železu je 
podana z Enačbo 1 [23]. Topnost kisika v strjenem jeklu je veliko nižja od topnosti v tekočem, 
kar je razvidno iz binarnega faznega diagrama Fe-O na Sliki 3. 
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Slika 3: Binarni fazni diagram Fe-O (področje,  bogato s Fe) [24]. 
 
Raztopljeni kisik v talini lahko med ohlajanjem ter strjevanjem reagira z železom in  drugimi 
legirnimi elementi ter tvori okside. Takšne reakcije poslabšajo izkoristek legiranja. Zaradi 
zmanjšane topnosti kisika v trdnem jeklu lahko pride pri litju/strjevanju do reakcije med 
ogljikom in kisikom,  kar ima za posledico poroznost, ki ima negativen vpliv na končne 
lastnosti, kot so plastičnost, žilavost, obdelovalnost, obrabna obstojnost, itd. Za zmanjšanje 
deleža raztopljenega, prostega ali aktivnega kisika dodamo jeklu dezoksidante. To so elementi, 
ki imajo do kisika večjo afiniteto kot železo in tvorijo v železu nekovinske vključke. Čeprav je 
takih kovin precej, npr. titan, cirkonij, kalcij se v vsakdanji praksi dezoksidira predvsem z 
aluminijem ter s silicijem in manganom. Reakcije dezoksidacije z najpogosteje uporabljenimi 
kovinami in spremembe prostih Gibbsovih energij v standardnih razmerah so podane v 
Tabeli 2 [25].  
Tabela 2: Reakcije dezoksidacije in spremembe prostih energij v standardnih razmerah [25]. 
Reakcija dezoksidacije ΔG°[J/mol] 
2[Al] + 3[O] = <Al2O3>vključek – 1201860 + 323,22·T 
[Si] + 2[O] = <SiO2>vključek – 594230 + 229,73·T 
[Mn] + [O] = <MnO>vključek – 288120 + 128,26·T 
 
Z obdelavo taline s feromanganom lahko znižamo delež kisika na 100 do 200 ppm. Z 
dezoksidacijo s silicijem in manganom lahko znižamo delež kisika na 50 do 70 ppm, s 
silicij-manganom-aluminijem na 40 do 20 ppm ter s kombinacijo silicij-mangan-kalcij na 20 
do15 ppm. Z uporabo zelo močnih dezoksidantov, kot sta aluminij in kalcij, preprečimo 
reakcijo med kisikom in  ogljikom. Takšnemu jeklu rečemo, da je pomirjeno [20]. Produkti 
𝑙𝑜𝑔%[𝑂]௠௔௫ = −
6380
𝑇
+ 2,765 (1) 
Delež kisika v ppm 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 [°
C]
 
talina 
γ + tekoči oksidi 
γ + FeO 
α + FeO 
 δ + tekoči oksidi 
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dezoksidacije z aluminijem oziroma silicijem in manganom so aluminatni vključki Al2O3 
oziroma silikatni vključki SiO2, vključki manganovega oksida pa MnO. Vsi trije so pri 
temperaturah tekočega jekla v trdnem agregatnem stanju. Če izhajamo iz prostih Gibbsovih 
energij oksidacije teh elementov (Tabela 2), vidimo, da ima aluminij največjo afiniteto do 
kisika. V kolikor je delež aluminija v jeklu zadosti velik v primerjavi z deležem silicija in 
mangana, se tvorijo samo aluminati. To se zgodi, če pred dodatkom legirnih elementov jeklo 
globoko pomirimo z aluminijem ali če je v talini majhen delež silicija in mangana. V takšnih 
razmerah govorimo o enostavni dezoksidaciji [26]. Čisti aluminati imajo tališče okoli 2050 °C, 
hkrati pa so zelo trdi [25]. V tekočem jeklu se pojavljajo v najrazličnejših oblikah: okrogli od 
0,5 do 2,6 μm, majhni oktaedrični ali poliedrični (2,5 μm), veliki poliedrični (do 5 μm), vključki 
v obliki plošč (2,9 μm), dendritni vključki (od 5 μm do 20 μm) in skupki vključkov (do 100 μm) 
[24].  Pri dodajanju aluminija se lokalno pojavi izredno velika koncentracija aluminija v talini, 
kjer se lahko tvori veliko aluminatov in posledično nastanejo tako imenovani skupki 
nekovinskih vključkov [27]. Za dezoksidacijo z aluminijem so bili razviti tudi termodinamični 
modeli na osnovi eksperimentalnih rezultatov [28]. Ugotovili so, da z naraščanjem deleža 
aluminija v jeklu delež raztopljenega kisika pada. To velja za delež aluminija do približno 
0,1 mas.%, pri tem deležu je raztopljenega kisika približno 0,0003 mas.%. Pri deležu aluminija, 
večjem od 0,1 mas.%, ta nima več bistvenega vpliva na delež raztopljenega kisika. V kolikor 
aluminija ne uporabljamo kot dezoksidant oziroma ga uporabljamo v procesu za tem, ko sta 
bila že dodana silicij in mangan, reagira aluminij s prostim kisikom ter v nekaterih primerih 
tudi reducira že obstoječe okside. Takrat govorimo o kompleksni dezoksidaciji. Produkti, ki jih 
dobimo pri taki dezoksidaciji, so večfazni vključki iz sistema MnO-SiO2-Al2O3 [25, 26].  
2.2.2 Modifikacija vključkov s kalcijem 
Sestava, velikost ter razporeditev nekovinskih vključkov je v največji meri odvisna od 
uporabljenega dezoksidanta, stanja taline (delež raztopljenega kisika …) ter strjevanja. Kot je 
omenjeno v poglavju 2.2.1 je aluminij eden najpogosteje uporabljenih dezoksidantov v 
jeklarstvu. Sam tehnološki postopek dodajanja aluminija v talino je enostaven, relativno poceni, 
obenem pa zelo učinkovit pri doseganju nizkih vsebnosti prostega kisika v talini. Največja 
pomanjkljivost je dendritna rast oksidov na osnovi aluminija, zaradi česar imajo posamezni 
oksidi tendenco po združevanju v skupke. Takšni skupki težko izplavajo na površino in ostanejo 
ujeti v talini. To ima negativen vpliv na tehnološki postopek litja, prav tako pa negativno 
vplivajo na samo kvaliteto jekla. Od sedemdesetih let 20. stoletja se v jeklo, pomirjeno z 
aluminijem, dodaja kalcij [20]. Kalcij reagira z aluminati in jih modificira v vključke iz sistema 
CaO-Al2O3 (CA), ki imajo globolitno obliko in so lahko velikosti od nekaj µm do nekaj 10 µm 
ter niso nagnjeni k skepljanju [29].  
Iz faznega diagrama na Sliki 4 [30] je razvidno, da se s povečevanjem deleža CaO v vključkih 
CaO-Al2O3 znižuje temperatura tališča teh vključkov. Pri deležu faze CaO od približno 
36 mas.% do približno 48 mas.% nastaja faza 12CaO·7Al2O3 (C12A7), ki ima tališče pri 
temperaturi 1413 °C in je pri temperaturah izdelave jekla v tekočem stanju, kar ima pozitiven 
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vpliv predvsem na postopek litja. V kolikor je delež kalcija v talini zadosti velik, je možno 
modificirati tudi spinelne MgO·Al2O3 vključke v tekoče vključke iz sistema MgO-Al2O3-CaO 
[31, 32].  
 
 
Kalcij reagira tudi z vključki MnS, ki so zelo deformabilni in se med preoblikovanjem 
podaljšajo v smeri preoblikovanja, kar ima negativen vpliv na mehanske lastnosti. Z obdelavo 
taline s kalcijem se MnS modificirajo v globulitne vključke tipa CaS in (Ca,Mn)S, ki se veliko 
težje preoblikujejo kot čisti MnS. Pri jeklih z nizkim deležem žvepla (S ≤ 50 ppm) se večina 
le-tega veže s kalcijem ali v sulfide, bogate s kalcijem, le manjši delež žvepla  je prisoten kot 
čisti MnS. Pri jeklih z višjim deležem žvepla (S ≥ 300 ppm) pa je kljub obdelavi taline s 
kalcijem prisoten velik delež MnS. V ta namen se intenzivno iščejo druge metode nukleacije 
MnS na površini oksidov, s čimer bi se zmanjšal negativen vpliv prisotnosti manganovih 
sulfidov v jeklih z visokim deležem žvepla. Na Sliki 5 je shematsko prikazan vpliv dodatka 
kalcija na vključke tipa Al2O3 ter MnS. Pri dodatku kalcija v talino se ta stali, upari ter delno 
raztopi v tekočem jeklu. Raztopljen kalcij reagira z raztopljenim kisikom, oksidi, raztopljenim 
žveplom ter sulfidi. V Tabeli 3 so podane tipične reakcije kalcija v talini ter pripadajoče proste 
tvorbene Gibbsove energije pri 1550 °C.  
 
Tabela 3: Reakcije kalcija v talini ter proste Gibbsove energije [20]. 
Reakcije kalcija v talini ΔG 
[Ca] + [O] = <CaO> -433 kJ 
[Ca] + (x + 1/3) <Al2O3> = <CaO·xAl2O3> + 2/3[Al] -112 kJ 
[Ca] + [S] = <CaS> -413 kJ 
[Ca] + <MnS> = [Mn] + <CaS> -200 kJ 
Slika 4: Binarni fazni diagram CaO - Al2O3 [30]. 
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2.2.3 Alternativne metode dezoksidacije 
Glavna naloga konvencionalnih postopkov izdelave jekla je doseganje čim večje čistosti jekla. 
Na tem področju je bil narejen velik napredek s pomočjo novejših tehnologij izdelave jekla ter 
sekundarne (ponovčne) metalurgije, s čimer lahko zagotavljamo zanesljivo odpravo nečistoč 
ter nizek delež nekovinskih vključkov. Kljub temu pa je omejen potencial za nadaljnje 
izboljšanje čistosti jekla s pomočjo dodatka aluminija in kalcija. Tukaj moramo upoštevati, da 
majhen delež vključkov ter nečistoč še ne zagotavlja zahtevanih končnih lastnosti, saj so le-te 
v veliki odvisnosti od njihove razporeditve in velikosti. Istočasno pa lahko zagotavljamo 
zahtevane končne lastnosti jekla brez dosežene »ultra čistosti«, s tem  da prisotni vključki ne 
presežejo kritične velikosti ter imajo ustrezne lastnosti pri procesih v vročem (vroče 
preoblikovanje, toplotna obdelava …) [33, 34].     
Najpogostejša alternativa klasičnim tehnologijam dezoksidacije je dodajanje cirkonija, titana 
ter redkih zemelj. Ti elementi imajo zelo visoko afiniteto do kisika in so zato primerni za 
uporabo pri dezoksidaciji jeklene taline. V zadnjih letih je vse več raziskav ter dela vloženega 
v jekla, pri katerih je dezoksidacija jeklene taline izvedena s pomočjo cirkonija, titana ter 
elementi redkih zemelj. Produkti dezoksidacije s temi kovinami so relativno majhni ter 
enakomerno razporejeni sferični oksidi, ki imajo majhno tendenco skepljanja. Takšni majhni 
oksidi ne vplivajo samo na izboljšanje livnosti, ampak tudi na končne lastnosti jekla, saj služijo 
Slika 5: Vpliv dodatka kalcija na vključke tipa Al2O3 in MnS [20]. 
Nizek delež S (≤50 ppm) Nizek delež S (≤50 ppm) 
Visok delež S (≥300 ppm) 
 
dodatek Ca 
dodatek 
dodatek 
preoblikovanj    
 
 
dodatek Ca 
 
preoblikovanj preoblikovanj
preoblikovanj preoblikovanj
 
preoblikovanj
Visok delež S (≥300 ppm) 
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kot nukleacijska mesta za sulfide, nitride, karbide, karbonitride ter kot nukleacijska mesta pri 
faznih transformacijah. S takšnim pristopom kontrolirano nastali nekovinski vključki ne 
predstavljajo več negativnega vpliva na zahtevane lastnosti, ki so pogojene z obratovalnimi 
pogoji [20]. 
 
2.3 UPORABA CIRKONIJA TER TITANA V JEKLARSTVU 
Cirkonij ter titan se k jeklu dodajata za dezoksidacijo taline, modifikacijo nekovinskih 
vključkov ter za namen mikrolegiranja. Namen dodajanja cirkonija ter titana pri tako imenovani 
metalurgiji oksidov je predvsem v izboljšanju livnosti ter seveda boljših končnih lastnosti jekla, 
ki so posledica drobnih, enakomerno razporejenih oksidov. Takšni oksidi lahko služijo kot 
heterogene kali za nukleacijo ostalih nekovinskih vključkov ter precipitatov in kot nukleacijska 
mesta pri faznih transformacijah. Pri učinkovitosti nekovinskih vključkov kot heterogene kali 
imajo glavno vlogo velikost, razporeditev ter kemijska sestava le-teh, zato je zelo pomembno 
poznavanje vpliva modifikatorjev nanje [20, 35].  
2.3.1 Modifikacija jekla s cirkonijem 
Uporaba cirkonija v jeklarstvu je povezana z njegovo veliko afiniteto do tvorbe spojin, zaradi 
česar v tekočem jeklu reagira s kisikom, dušikom, žveplom ter ogljikom. Moč afinitete do 
naštetih elementov pada od kisika proti ogljiku [35]. Začetki uporabe cirkonija v jeklarstvu 
segajo v zgodnja dvajseta leta prejšnjega stoletja, vendar se množična uporaba cirkonija nikoli 
ni uveljavila. Prva sta uporabo cirkonija v jeklarstvu opisala Becket ter Field [36, 37], rezultate 
njunih raziskav pa je povzel Baker [35]. Oba sta predvidevala, da dodatek cirkonija k 
nizkoogličnim jeklom zniža vsebnost kisika, dušika in žvepla, odpravi popuščno krhkost ter 
izboljša mehanske lastnosti. S pomočjo svetlobnega mikroskopa so identificirali cirkonijeve 
nitride ter sklepali, da je izboljšanje lastnosti povezano z odpravo dušika v obliki nitridov Zr3N2, 
presežek cirkonija pa se veže z žveplom v sulfide, ki imajo manjši negativen vpliv na lastnosti 
kot manganovi sulfidi. Veliko raziskav je bilo narejenih na področju izboljšanja žilavosti s 
pomočjo kontrole oblike sulfidnih vključkov [38-42], ki jih je povzel Baker [35]. Tvorba 
mangan-cirkonijevih sulfidov, ki imajo slabšo preoblikovalnost pri temperaturah plastične 
predelave, je vzrok, da se sulfidi med preoblikovanjem v vročem ne podaljšajo v smeri 
valjanja/kovanja. Deformacija MnS v smeri preoblikovanja ima izrazito negativen vpliv na 
mehanske  lastnosti v prečni smeri.   
V devetdesetih letih dvajsetega stoletja se je pričel poudarjati pomen tako imenovane 
»metalurgije oksidov« [43]. Prepoznal se je pomen drobnih enakomerno razporejenih oksidov, 
ki bi lahko imeli pomembno vlogo kot heterogene kali za precipitacijo pri termo-mehanski 
obdelavi jekla. Izvedle so se tudi raziskave pozitivnega učinka cirkonija na žilavost toplotno 
vplivane cone zvara [44, 45]. Pav tako se je cirkonij v kombinaciji s prehodnimi kovinami, kot 
so niobij, titan ter vanadij, pričel dodajati za zmanjšanje velikosti prvotnih avstenitnih zrn 
[46, 47].               
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2.3.1.1 Faze s cirkonijem v jeklih  
Cirkonij spada v IV skupino prehodnih elementov periodnega sistema. Poznamo α-cirkonij, ki 
kristalizira v heksagonalnem gostem zlogu in je stabilen do 862 °C. Nad to temperaturo je 
stabilen β-cirkonij, ki kristalizira v telesno centrirani kubični strukturi in je stabilen do 
temperature tališča, ki znaša 1852 ±2 °C [48]. Podobno kot ostali elementi IV skupine je tudi 
cirkonij močan karbido-, nitrido- ter oksidotvoren element. Hume-Rothery ter Raynor [49, 50] 
sta opisala karbide ter nitride kot intersticijske faze, določene s faktorjem velikosti. Pri velikem 
številu intersticijskih struktur so atomi kovine (M) razporejeni v ploskovno centrirani ali v 
heksagonalni kristalni mreži. Relativno majhni atomi nekovin (X), kot sta ogljik in dušik, pa se 
nahajajo v oktaedričnih ali tetragonalnih intersticijah. Pri tem je lahko do 25 % naključnih 
intersticij nezasedenih, zato lahko sestava karbidov ter nitridov niha med MX ter M4X3. Za 
tvorbo intersticijskih spojin mora biti razmerje velikosti atomov med 0,41 in 0,59. Če je 
razmerje velikosti atomov večje od 0,59, se tvorijo kompleksnejše strukture [51]. Cirkonij v 
jeklu najpogosteje tvori spojine z borom, ogljikom, dušikom, kisikom ter žveplom [52]. V 
Tabeli 4 [35] so podane sestave ter kristalne strukture teh spojin.        
Tabela 4: Cirkonijeve spojine v jeklu in njihova kristalografija [35]. 
Spojina  Kristalna struktura Mrežni parametri [𝐴]
̇  
a b c 
ZrB2 (P6mm) 3,169 / 3,530 
ZrB12 Kubična (Fm3m) 7,408 / / 
ZrC Kubična (Fm3m) 4,698 / / 
ZrN Kubična (Fm3m) 4,560 / / 
γ-ZrO2–x Kubična (Fm3m) 5,090 / / 
β-ZrO2–x Tetragonala (P42/nmc) 3,640 / 5,270 
ZrO2–x Monoklinska (P21/c) 5,148 5,203   β=99,38° 5,316 
Zr4S3 Tetragonala 3,542 - 3,549 / 8,050 
ZrS Tetragonala 3,550 / 6,310 
ZrS Kubična 5,240 - 5,250 / / 
ZrS4 Kubična 10,230 -10,250 / / 
ZrS2 Heksagonalna 3,680 - 3,660 / 5,85 – 5,826 
ZrS3 Monoklinska 5,160 3,650   β=98,1° 18,30 
Zr2S Monoklinska 5,123 3,627   β=97,18° 8,986 
Zr3S2 Ortorombska 12,322 15,359 3,508 
Zr4C2S2 Tetragonala 9,752 / 19,216 
Zr4C2S2 Heksagonalna 3,395 / 12,110 
  
Cirkonijevi boridi: fazni diagram bor-cirkonij vsebuje dve spojini, in sicer B12Zr ter B2Zr [53]. 
Faza ZrB2 lahko nastane v avstenitu pri ohlajanju z visokih temperatur in ima vpliv na rast 
avstenitnih zrn v nizkoogljičnih jeklih [54].  
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Cirkonijevi karbidi: kot je razvidno iz binarnega faznega diagrama cirkonij-ogljik tvori 
cirkonij samo en karbid, in sicer ZrC, pri katerem delež ogljika niha med ≈ 6 in 12 mas.%. ZrC 
ima tališče ≈ 3530 °C [55, 56].  
Cirkonijevi nitridi: cirkonij tvori samo en nitrid, in sicer ZrN, ki nastane pri deležu dušika nad 
9 mas.% [57]. V popolno dezoksidiranem jeklu se cirkonij najprej veže z dušikom, šele nato z 
žveplom ter ogljikom. ZrN ima tališče ≈ 3000 °C in je v obliki trdnih delcev velikosti ≈ 5 µm 
prisoten že v jekleni talini,  zato služi kot heterogena kal za (Zr,Mn)S ter Zr (C,N) [58]. Wang 
[59] je s pomočjo ekstrakcijske replike karakteriziral delce velikosti od 25 do 100 nm, ki jih je 
opisal kot ZrN. Pri EDS analizi teh delcev je bil v spektru prisoten zelo velik vrh ogljika, česar 
pa avtor ni komentiral. Goldschmidt [52] pa je predvidel veliko topnost v trdnem med ZrN ter 
ZrC in tvorbo cirkonijevih karbonitridov. Eden redkih, ki je identificiral Zr(C,N), je bil 
Mihelich [58]. 
Cirkonijevi oksidi: znane so tri kristalografske strukture cirkonijevega oksida ZrO2, in sicer 
ploskovno centrirana kubična mreža γ-ZrO2-x, ki nastane med 22 in 25,9 mas.% O, tetragonalna 
β-ZrO2-x, ki je stabilna med 25,8 in 25,9 mas.% O ter monoklinska α-ZrO2-x, stabilna pri 
25,9 mas.% O [60]. Pri nizkih temperaturah je stabilna monoklinska kristalna struktura, ki jo 
najdemo v naravi kot mineral baddeleit. Pri ravnotežnih pogojih in tlaku 1 bar je prehod iz 
monoklinske v tetragonalno strukturo pri 1174 ± 30 °C, premena iz tetragonalne v kubično 
kristalno strukturo poteče pri 2283 ± 8 °C. Kubična kristalna struktura je stabilna do 
temperature tališča, ki znaša 2680 ± 15 °C. Dodatek kalcija lahko stabilizira kubično kristalno 
strukturo vse do sobne temperature [61, 62]. Binarni fazni diagram Zr - O je na Sliki 6 [60]. V 
toplotno vplivani coni mikrolegiranega jekla za cevovode so bili najdeni kompleksni 
nekovinski vključki, jedro katerih je bilo identificirano kot monoklinski ZrO2 in je bilo obdano 
s plaščem MnS s ploskovno centrirano kristalno strukturo [45]. Tudi Jiang [63] je opisal ZrO2 
kot heterogene kali za nukleacijo MnS, zaradi česar so sulfidi enakomerneje razporejeni, kar 
ima pozitiven vpliv na žilavost. Pozitiven vpliv cirkonijevega ter titanovega oksida na žilavost 
je bil prepoznan tako pri jeklu v valjanjem stanju kot pri toplotno obdelanem jeklu. V prvem 
primeru se pozitiven učinek pripisuje zaviranju rasti kristalnih zrn, v toplotno obdelanem stanju 
pa je pozitiven učinek pripisan ZrO2 kot heterogenim kalem za nastanek igličastega (acicular) 
ferita [64].         
Cirkonijevi sulfidi: ena prvih omemb cirkonijevih sulfidov v jeklu je bila že leta 1924 [35]. 
Opaženi so bili s pomočjo svetlobnega mikroskopa kot faze sive barve, podobne kot MnS, 
določili so jim formulo ZrS2. Danes je poznanih osem različnih cirkonijevih sulfidov s svojimi 
SPDD karticami. Charquet [65] je izdelal fazni binarni diagram Zr-S, pri katerem je določil 
topnost žvepla v cirkonu na 20 ppm natančno. V literaturi se omenjajo tudi cirkonov karbo 
sulfid Zr4C2S2 s heksagonalno kristalno strukturo, cirkon-manganovi sulfidni vključki 
(Zr,Mn)S ter cirkonij oksi sulfidi [20].    
  
16 
 
 
 
2.3.2 Modifikacija jekla s titanom 
Titan ima veliko afiniteto do kisika in je zato dober dezoksidant. Kljub temu se pogosteje 
uporablja za mikrolegiranje, pri čemer se tvorijo titanovi nitridi, karbidi ter karbonitridi, ki 
lahko zavirajo rast avstenitnih zrn med ogrevanjem na temperaturo vročega preoblikovanja, 
med toplotno obdelavo ali pri varjenju, kar ima pozitiven vpliv na žilavost. Titan ima višjo 
afiniteto do ogljika kot krom, zato lahko dodatek titana izboljša odpornost na interkristalno 
korozijo pri martenzitnih jeklih z višjo vsebnostjo kroma. Del ogljika se veže v TiC, zato se na 
kristalnih mejah tvori manj karbidov, bogatih s kromom, zaradi česar na kristalnih mejah ne 
pride do osiromašenja s kromom, kar ima pozitiven učinek na korozijsko obstojnost. Visoka 
afiniteta do ogljika vpliva tudi na prekaljivost. S tvorbo drobnih precipitatov na osnovi titana 
pa služi titan tudi kot učinkovit legirni element pri izločevalnem utrjevanju jekel [66].          
2.3.2.1 Faze s titanom v jeklih 
Titan je prehodna kovina in spada v IV skupino periodnega sistema. Tališče titana znaša 
1668 °C. Poznamo dve alotropski obliki, in sicer do temperature 880 °C je stabilen α-Ti, ki 
kristalizira v heksagonalnem gostem kristalnem zlogu. Nad to temperaturo pa do temperature 
tališča je stabilen β-Ti s telesno centrirano kubično kristalno strukturo [67]. Titan z dušikom ter 
ogljikom tvori zelo stabilne karbide, nitride ter karbonitride tipa MX, ki imajo majhno topnost 
v jeklu in so zelo pomembni za izločevalno utrjevanje ter zaviranje rasti kristalnih zrn. V jeklu 
so prisotni tudi titanovi oksidi z različnimi razmerji titana in kisika ter sulfidi [68].   
Delež kisika v at. % 
Te
m
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ra
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ra
 [°
C]
 
Delež kisika v mas.% 
Slika 6: Binarni fazni diagram Zr-O [60]. 
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Titanovi karbidi: iz binarnega faznega diagram Ti-C je razvidno, da tvori titan samo en karbid, 
in sicer TiC, pri katerem znaša delež ogljika med ≈ 10 in 19 mas.%. Tališče TiC znaša 3150 °C 
ter kristalizira v ploskovno centrirani kubični strukturi [69].     
Titanovi nitridi: titan tvori z dušikom nitrid TiN, ki nastane pri deležu dušika nad 10 mas.%. 
Tališče TiN znaša 2950 °C ter kristalizira v ploskovno centrirani kubični strukturi [70]. 
Titanovi oksidi: poznamo različne titanove okside. V metalurgiji so najpogostejši oksidi TiO, 
TiO2, Ti2O3 in Ti3O5. Oksidi se med seboj razlikujejo v temperaturah tališča ter kristalni 
strukturi. TiO – telesno centrirana kubična struktura, tališče 1750 °C; TiO2 – tetragonalna 
kristalna struktura, tališče 1850 °C; Ti2O3 – heksagonalna kristalna struktura, tališče 2130 °C; 
Ti3O5 – ortorombska kristalna struktura, tališče 1830 °C. Binarni fazni diagram Ti - O je na 
Sliki 7 [71].  
Titanovi sulfidi: v jeklih z dodatkom titana so lahko prisotni primarni sulfidi TiS in karbo 
sulfidi tipa Ti4C2S2, v katerih je raztopljeno zelo malo ali nič mangana. Nastanek (Ti,Mn)S je 
termodinamsko možen šele pri zmanjšanju topnosti žvepla v jeklu med strjevanjem. V 
(Ti,Mn)S  je lahko raztopljen tudi manjši delež železa [72-74].     
 
 
 
 
2.3.3 Stabilnost cirkonijevih ter titanovih spojin 
Stabilnost ZrO2 je večja od stabilnosti manganovih, kalcijevih, titanovih, silicijevih ter 
aluminijevih oksidov. Iz Slike 8 [35] je razvidno, da so samo nekateri kompleksni vključki 
stabilnejši v primerjavi z ZrO2 pri temperaturah okoli 1580 °C, ki so pomembne pri obdelavi 
Delež kisika v mas.% 
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Delež kisika v at. % 
Slika 7: Fazni diagram Ti - O [71]. 
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jeklene taline. Proste Gibbsove energije za karbide ter nitride cirkonija, titana ter niobija so 
podane na Sliki 9 [35]. Iz grafa na Sliki 9 je razvidno, da je ZrC stabilnejši od ZrN nad 1725 °C, 
pri temperaturah, pomembnih za jeklarstvo (≈ 1580 °C), pa je malenkost stabilnejši ZrN. Enako 
velja za karbide ter nitride na osnovi titana, kjer so pri temperaturah, pomembnih za jeklarstvo, 
stabilnejši TiN kot TiC. Titanovi nitridi so manj stabilni kot nitridi na osnovi cirkonija, enako 
velja za titanove karbide. Iz tega je razvidno, da se bo prosti dušik najprej vezal s cirkonijem in 
šele v primeru prebitka dušika se bodo tvorili tudi TiN. Iz primerjave grafov na Sliki 8 in Sliki 9 
je razvidno, da je ΔG za ZrO2 okoli 6-krat nižja v primerjavi z ΔG za ZrN in ZrC pri enaki 
temperaturi, kar ima zelo velik vpliv na postopek legiranja cirkonija. Primerljivo razmerje 
Gibbsovih prostih energij velja tudi za okside, nitride ter karbide na osnovi titana. V primeru 
mikrolegiranja jekla s cirkonijem z namenom tvorbe nitridov, karbidov ali sulfidov je zelo 
pomembno, da je kisik v jekleni talini popolnoma vezan v kompleksne okside, kot so CaAl2O4 
ali MgAl2O4. V nasprotnem primeru se prosti kisik ter kisik, vezan v enostavne okside, veže s 
cirkonijem. Za najboljši izkoristek cirkonija za tvorbo nitridov, karbidov ter sulfidov je 
potrebno cirkonij dodati v ponovco po popolni dezoksidaciji jeklene taline. Izkoristek legiranja 
nekaterih elementov IV ter V skupine periodnega sistema ter nekaterih redkih zemelj je podan 
v Tabeli 5 [35].       
 
 
 
Tabela 5: Izkoristek nekaterih elementov pri legiranju [35]. 
Element V Ti Y Nb Zr La Ta Hf U 
Izkoristek (%) 90-100 50-80 35-60 80-100 50-80 20-50 70-90 40-80 20-50 
 
Slika 9: Gibbsova prosta energija tvorbe nitridov ter 
karbidov v jeklu [35]. Slika 8: Gibbsova prosta energija tvorbe oksidov v jeklu [35]. 
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Topnostni produkt nekaterih karbidov ter nitridov prehodnih elementov je podan na Sliki 10 
[75]. V avstenitu je topnost cirkonija ter dušika manjša od topnosti titana in dušika, med tem 
ko ima cirkonij v talini višjo topnost od titana. Raztapljanje ZrN in TiN v avstenitu je veliko 
manjše od raztapljanja titanovega, niobijevega in vanadijevega karbida ter niobijevega in  
vanadijevega nitrida, kar se kaže pri učinkovitosti različnih precipitatov na zaviranje rasti 
avstenitnih zrn ter učinkovitosti izločevalnega utrjevanja. Nitridi TiN, ZrN, NbN ter TaN so 
medsebojno topni, med tem ko sistem ZrN – VN tvori izjemo, saj je razmerje atomskih radijev 
v tem primeru neustrezno za medsebojno topnost. To kaže, da bi v primeru ternarnega sistema 
TiN – ZrN – VN ter ZrN – NbN – VN prišlo do območja razmešanja, med tem ko je v sistemu 
TiN – VN – NbN prisotna popolna medsebojna topnost.    
 
 
2.3.4 Raziskave vpliva cirkonija in  titana na velikost kristalnih zrn ter mehanske 
lastnosti 
Znano je, da lahko istočasno dosežemo pozitiven vpliv na natezno trdnost ter žilavost samo z 
zmanjšanjem velikosti kristalnih zrn ali pa z izločevalnim utrjevanjem. Halley [76] je v 
raziskavi, ki jo je povzel Baker [35], primerjal vpliv dodatka cirkonija, titana ter aluminija na 
velikost avstenitnega zrna ter udarno žilavost. V raziskavi je zaključil, da ima dodatek do 
0,134 mas.% cirkonija manjši vpliv na kontrolo rasti zrn v primerjavi z dodatkom titana in 
aluminija. Vendar rezultati ne vključujejo podatkov o vsebnosti ogljika, dušika ter kisika v 
preiskovanem jeklu. Prav tako takrat še ni bil znan vpliv karbidov ter nitridov na zaviranje rasti 
kristalnih zrn. Zaradi pomanjkanja podatkov rezultati vpliva na velikost zrna niso zanesljivi. 
Kljub temu pa je iz raziskave vidno, da dodatek nad 0,04 mas.% Zr vpliva na dvig temperature 
1/T v K-1  
lo
g 
 k
s  
talina  avstenit
ferit 
Temperatura [°C] 
Slika 10: Topnostni produkt karbidov ter nitridov [75]. 
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pričetka rasti kristalnih zrn za 80 °C. Vpliv dodatka cirkonija na trdnost je bil v tej raziskavi 
zanemarljiv, večji vpliv pa je bil opažen pri izboljšanju udarne žilavosti. V Tabeli 6 [76] so 
podani rezultati za udarno žilavost v odvisnosti od vsebnosti cirkonija v preiskovanem jeklu.   
Tabela 6: Vpliv cirkonija na udarno žilavost. Povzeto po Halley [76]. 
Vsebnost 
Zr v mas.% 
Udarna žilavost pri različnih temperaturah [J] 
24 °C -18 °C -32 °C -40 °C -59 °C -73 °C 
/ 54–49 38–33 33–20 4 3,4 3,4–2,7 
0,009 52–50 45–42 43–38 34–22 4 2,7 
0,021 60–59 47–40 40–39 34–31 29–28 30–3,4 
0,038 62–54 47–43 41–38 33–31 32–31 30–4,7 
0,134 56–52 46–44 37–36 37–33 28 23–11 
 
He in Baker [47] sta naredila raziskavo vpliva cirkonijevih karbonitridov na rast avstenitnih zrn 
mikrolegiranega jekla, pomirjenega z aluminijem. Naredila sta primerjavo med precipitati v 
cirkonijevih in cirkonij-niobovih jeklih ter precipitati v titan-niobovih in titan-niob-cirkonijevih 
jeklih, pri katerih je znašalo razmerje Zr/N med 2,8 in 22. V cirkonij in cirkonij-niobijevih 
jeklih s pod stehiometričnim dodatkom cirkonija (Zr/N=2,8 – 6,3) so bili prisotni cirkonijevi 
karbonitridi, bogati z ZrN, ki so bili nepravilnih oblik in velikosti od ≈100 nm do nekaj 
mikronov. V jeklih s presežnim dodatkom cirkonija (Zr/N=15 – 22) so bili najdeni drobni 
sferični karbonitridi, bogati s cirkonijem, velikosti 10 – 100 nm ter večji karbonitridi, bogati z 
ZrC. Kemijska sestava jekla ter najdeni izločki so podani v Tabeli 7. Izločki, bogati z AlN, so 
bili najdeni le v jeklih z najnižjim razmerjem Zr/N, ki je znašalo 2,34 za jeklo z 0,11 mas.% Zr 
ter za jeklo z Zr/N=2,75 z 0,022 mas.% Zr. Rast avstenitnih kristalnih zrn se je pri vseh 
preiskovanih Zr-Nb jeklih in jeklih, legiranih s cirkonijem in presežkom dušika, pojavila med 
1050 in 1100 °C, saj je bilo v mikrostrukturi prisotnih le še manjše število drobnih karbonitridov 
(<100 nm). Rast kristalnih zrn v titan-niobovih in titan-niob-cirkonijevih jeklih ter jeklih s 
presežkom cirkonija se je pojavila postopno zaradi prisotnosti večjega števila titanij-niobovih 
ali cirkonijevih karbonitridov (<100 nm), ki so učinkovito zavirali rast avstenitnih zrn. 
Odvisnost velikosti avstenitnih zrn od temperature avstenitizacije za posamezno preiskovano 
jeklo je podana na Sliki 11. He in Baker [47] sta zaključila, da so bili v jeklu s presežkom 
cirkonija prisotni drobni karbonitridi, bogati z ZrC, ki so učinkovito kontrolirali rast avstenitnih 
kristalnih zrn med 900 in 1300 °C, vendar ne tako učinkovito kot titan-niobovi karbonitridi v 
jeklu, modificiranim s titanom. Zelo velik razpon velikosti cirkonijevih izločkov je po vsej 
verjetnosti botroval temu, da se cirkonij ni bolj množično uveljavil za preprečevanje rasti 
kristalnih zrn. Zaradi nizke vsebnosti žvepla (0,003 – 0,004 mas.%) v preiskovanem jeklu ni 
bilo najdenih sulfidov. Vpliv razmerja Zr/N v valjanem stanju so raziskovali tudi Wang in 
sodelavci [59], ki so kot osnovo uporabili jeklo z ≈0,07C-0,28Si-1,35Mn-0,035Al-0,0038N v 
mas.% ter z dodatkom 0,017 mas.% Zr (oznaka S1) z razmerjem Zr/N 4,36 ter z dodatkom 
0,040 mas.% Zr (oznaka S2) z razmerjem Zr/N 10,8. Razmerje Zr/N je imelo velik vpliv na 
žilavost, vzorec S1 je žilavost 27 J dosegel pri -78 °C, med tem ko je vzorec S2 enako žilavost 
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dosegel pri -55 °C. V obeh šaržah je analiza TEM (transmisijska elektronska mikroskopija) 
potrdila prisotnost ZrN vključkov. V šarži z nižjim Zr/N razmerjem so bili prisotni nitridi 
velikosti 25 nm, med tem ko so bili v šarži z višjim Zr/N prisotni 100 nm veliki nitridi. S 
segrevanjem in držanjem vzorca za 1 minuto na 1350 °C so izločki v vzorcu S1 zrasli na 50 nm, 
medtem ko so izločki v S2 zrasli na 200 nm. To kaže, da imajo izločki v jeklu s cirkonijem in 
presežkom dušika (jeklo S1) dobro odpornost na rast pri visokih temperaturah in so zato lahko 
primerni za zaviranje rasti prvotnih avstenitnih zrn pri varjenju, predvsem pri tehnikah varjenja 
z visokim vnosom toplotne energije.       
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Slika 11: Velikost avstenitnih zrn v odvisnosti od temperature po He in Baker [50]. 
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Tabela 7: Kemijska sestava jekla ter najdeni vključki. Povzeto po He in Baker [47]. 
Tip C Si Mn Al N Ti Nb Zr Zr/N Najdeni izločki v posameznem jeklu 
Zr 0,069 0,40 1,44 0,034 0,0051 <0,005 <0,005 0,014 2,75 ZrN (0,1 do nekaj µm) 
Zr 0,068 0,40 1,44 0,036 0,0047 <0,005 <0,005 0,011 2,34 ZrN (0,1 do nekaj µm) + AlN (15–500 mm) 
Zr 0,072 0,40 1,44 0,037 0,0058 <0,005 <0,005 0,030 5,17 ZrN (0,1 do nekaj µm) 
Zr 0,070 0,40 1,44 0,040 0,0053 <0,005 <0,005 0,120 22,64 ZrC (0,1 do nekaj µm) + sferični ZrC (10–100 mm) 
Zr–Nb 0,094 0,40 1,43 0,036 0,0043 <0,005 0,017 0,013 3,02 ZrN 0,1 do nekaj µm) 
Zr–Nb 0,018 0,40 1,45 0,036 0,0080 <0,005 0,018 0,022 2,75 ZrN (0,1 do nekaj µm) + AlN (15–500 mm) 
Zr–Nb 0,021 0,40 1,44 0,035 0,0071 <0,005 0,017 0,045 6,33 ZrN (0,1 do nekaj µm) 
Zr–Nb 0,100 0,40 1,46 0,041 0,0039 <0,005 0,017 0,060 15,38 ZrN (0,1 do nekaj µm) + sferični ZrC, Zr–Nb (10–100 mm) 
Ti–Nb 0,110 0,40 1,44 0,039 0,0051 0,017 0,016 / / izločki bogati s Ti in Ti–Nb (od 0,01 do nekaj µm) 
Ti–Nb–Zr 0,100 0,42 1,44 0,045 0,0048 0,013 0,016 0,016 2,71 izločki bogati s Ti in Ti–Nb (od 0,01 do nekaj µm) + Ti–Zr in Ti–Nb–Zr karbonitridi (od 0,1 do nekaj µm) 
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Li in sodelavci [77] so na laboratorijskih šaržah preiskovali vpliv dodatka niobija, titana, 
vanadija ter cirkonija na jeklo sestave 0,06C-1,4Mn-0,01N v mas.%. Najmanjša prvotna 
avstenitna zrna so dosežena s kombinacijo dodatka 0,11V-0,031Nb-0,007Ti v mas.%, med tem 
ko so najmanjša feritna zrna prisotna pri jeklu, legiranem z 0,10V-0,008Zr v mas.%, kar je 
imelo pozitiven vpliv na doseženo žilavost. Vpliv zaviranja rasti avstenitnih zrn v jeklu, 
modificiranem s cirkonijem, so raziskovali tudi Maia in sodelavci [78]. Kot osnovo so uporabili 
jeklo z 0,09C-1,5Mn-0,02S-0,05Al-0,05N v mas.% z različnimi vsebnostmi silicija ter 
cirkonija, in sicer z 0,2 %Si-0,04 %Zr in 0,4 %Si-0,06 %Zr ter 0,6 %Si-0,12 %Zr vse v mas.%. 
Eno serijo vzorcev so za 1 uro ogreli na temperature med 950 in 1300 °C ter na njih določili 
velikost kristalnih zrn. Drugo serijo vzorcev so za 1 uro segreli na 1150 °C ter jih nato zvaljali. 
Končna temperatura valjanja je znašala med 770 in 910 °C. Na prevaljanih vzorcih so določili 
delež rekristalizacije avstenita. Maia in sodelavci [78] so predpostavili, da se bo cirkonij vezal 
z dušikom, nastali ZrN pa bodo zavirali premikanje kristalnih mej. Predstavljenih ni bilo 
nobenih dokazov o nastanku izločkov ZrN, prav tako niso identificirali ostalih izločkov, podali 
so le velikost avstenitnega zrna. Dodatek 0,12 mas.% Zr je imel večji vpliv na velikost 
avstenitnih zrn kot dodatek 0,04 mas.% Zr, še vedno pa manjši kot dodatek titan-niobija. Vpliv 
dodatka na velikost kristalnih zrn je podan na Sliki 12. V primerih, ko je bila končna 
temperatura valjanja (KTV) nižja od A3 (<830 °C), ni bilo vpliva različnih koncentracij 
cirkonija na potek rekristalizacije. Pri KTV, višjih od A3 (850–910 °C), je pri jeklih z  
≤0,06 mas.% Zr potekla popolna rekristalizacija, med tem ko v primeru z 0,12 mas.% Zr ta ni 
popolnoma potekla, saj so bila v mikrostrukturi prisotna podolgovata (deformirana) zrna. Za 
natančnejše zaključke vpliva cirkonija na rekristalizacijo bi bilo potrebno izvesti dodatne 
raziskave.    
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Slika 12: Velikost avstenitnih zrn po Maia in sodelavci [78]. 
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Zhang in sodelavci [79] so preiskovali vpliv niobija, vanadija ter titana na rast avstenitnih zrn 
v toplotno vplivani coni visoko trdnostnega nizkolegiranega jekla. Najpočasnejša rast 
avstenitnih zrn se je pojavila pri jeklu z dodatkom 0,02 mas.% Ti in razmerjem Ti/N = 2, kjer 
so bili v mikrostrukturi prisotni najstabilnejši TiN izločki. Zhang in sodelavci [79] so opozorili, 
da so bili najdeni tudi večji izločki na osnovi titana, ki bi lahko imeli negativen vpliv na žilavost 
toplotno vplivane cone. V šaržah, legiranih s titanom ter kombinacijo titana in vanadija, so bili 
prisotni majhni izločki oglate oblike, ki so služili kot nukleacijska mesta za igličasti (aciculara) 
ferit. Oikawa in sodelavci [80] so dodatek titana povezali z udrobnjevanjem sekundarnih MnS. 
Mangan in žveplo imata v tekočem jeklu bistveno večjo topnost kot pa v trdnem, zato se na 
strjevalni fronti dendritov povečuje delež teh dveh elementov. Ko je delež obeh dovolj velik, 
nastane MnS. Vključki MnS so slabo omočljivi in se odbijajo od dendritov. Posledično se ne 
ujamejo v jekleni matici, ampak rastejo v talini, ujamejo se šele, ko so zelo veliki. Z dodatkom 
titana v jeklu nastanejo oksidni (Ti,Mn)O vključki, ki delujejo kot nukleacijska mesta za MnS 
in so dobro omočljivi ter se hitro ujamejo v jekleni matrici. Mehanizem shematično prikazujeta 
Sliki 13 in 14.   
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Slika 13: Nastajanje sekundarnih MnS v jeklih brez dodatka Ti [84]. 
Slika 14: Nastajanje sekundarnih MnS na oksidnih vključkih (Ti, Mn) O [80]. 
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Udrobnjevanje zrn ferita so z dodatkom titana opazili tudi pri jeklih z zelo majhnim deležem 
žvepla. Byun in sodelavci [81] so pojav pojasnili z eksperimentom topnosti mangana v 
vključkih titanovega oksida. V Ti2O3 se topi mangan, zato ob teh vključkih nastane sloj z 
manganom osiromašenega jekla (MDZ – Manganese Depleted Zone). Tako jeklo ima bistveno 
večjo gonilno silo za nukleacijo ferita kot pa jeklo z velikim deležem mangana. Zato znotraj 
avstenitnih zrn nastaja igličasti (acicular) ferit. Mehanizem je podoben pri MnS vključkih, ki 
tudi ustvarijo z manganom osiromašen sloj. Titanovi ter cirkonijevi vključki imajo torej več 
mehanizmov za udrobnjevanje zrn. Ovirajo rast dendritov med strjevanjem in z zasidranjem 
(pinning effect) stabilizirajo rast avstenitnega zrna. Lahko pa titanovi in cirkonijevi vključki 
ujeti v matrici delujejo tudi kot heterogene kali za nastanek igličastega (acicular) ferita. 
Prve raziskave na področju vpliva cirkonija na mehanske lastnosti, ki jih je povzel Baker [35], 
so pokazale, da ima dodatek cirkonija vpliv predvsem na plastičnost (raztezek in kontrakcijo). 
Učinek so  pripisali predvsem manjšemu deležu MnS na račun nastanka cirkonijevih sulfidov. 
V nekaj primerih je zavedeno tudi minimalno znižanje napetosti tečenja ter natezne trdnosti pri 
jeklih, legiranih s cirkonijem. Aliakbarzadeh in sodelavci [82, 83] so primerjali nizko legirano 
jeklo z različnimi vsebnostmi cirkonija od 0,0055 do 0,02 mas.%. Najvišja natezna trdnost, 
napetost tečenja, kontrakcija ter raztezek so bili doseženi z dodatkom 0,01 mas.% Zr. Poročali 
so tudi o zmanjšanju velikosti prvotnih avstenitnih zrn. Vpliv nitridotvornih elementov, tudi 
cirkonija, na lastnosti nizkolegiranega jekla so raziskovali Mintz in sodelavci [84]. Za raziskave 
so uporabili 18 kg laboratorijske ingote sestave Fe-0,2C-0,02S-0,02P-0,6Mn-0,3Si v mas.% z 
dodatkom do 0,04  mas.% Zr ter vsebnostjo dušika 0,0050 do 0,074 mas.%. Ingote so za namen 
raziskave zvaljali v plošče debeline 12 mm. Ugotovili so, da ima dodatek 0,034 mas.% Zr, kar 
predstavlja stehiometrično sestavo ZrN pri 0,005 mas.% N in ugoden vpliv na žilavost. Napetost 
tečenja se z večanjem deleža cirkonija znižuje in pade iz 315 na 270 MPa. Pri višjem deležu 
cirkonija se prične žilavost slabšati. Mintz in sodelavci [84] so predvidevali, da je vzrok slabše 
žilavosti tvorba večjih cirkonijevih karbonitridov na kristalnih mejah, kar pa niso podkrepili s 
karakterizacijo izločkov. Rezultati vpliva različnega deleža cirkonija na žilavost ter napetost 
tečenja so podani na Sliki 15. Na levi ordinati je podana temperatura, pri kateri je dosežena 
žilavost 54 J, na desni ordinati pa je podana napetost tečenja. V oglatih oklepajih je podana 
velikost kristalnih zrn v mm-1/2.  
Han in sodelavci [85] so preiskovali izločevanje pri različnih korakih toplotne obdelave in njen 
vpliv na mikrostrukturo ter mehanske lastnosti manganovega jekla z dodatkom titana. Uporabili 
so jeklo s sestavo 0,05C-5,0Mn-0,15Ti z <0,003N v mas.%. Ugotovili so, da se TiC izločajo 
predvsem med avstenizacijo (780–1000 °C) in v manjšem delu tudi med popuščanjem (575 °C). 
Precipitati so veliki do ≈40 nm in zavirajo rast avstenitnih zrn pri ponovnem segrevanju. 
Pozitiven vpliv pa imajo tudi na trdnost in žilavost, saj zaradi svoje velikosti uspešno zavirajo 
gibanje dislokacij. Yu in sodelavci [86] so preučevali vpliv dodatka titana na mikrostrukturo 
ter mehanske lastnosti jekla z okvirno sestavo ≈0,72C-13,6Cr-04Mo-0,45Mn-0,33Si-0,15V ter 
dodatkom 0,0043 do 1,22 mas.% Ti. Že v talini so nastali TiC, ki so delovali kot heterogene 
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kali za nukleacijo δ-ferita ter evtektične karbide. Izkazalo se je, da TiC zavirajo nastanek 
evtektičnih karbidov M7C3. Z naraščajočim deležem titana se je očitno zmanjšala količina ter 
velikost evtektičnih karbidov M7C3. Dodatek titana pospešuje transformacijo M7C3 karbidov v 
karbide tipa M23C6 med procesom strjevanja ter ohlajanja. To ima pozitiven učinek na 
raztopitev velikih karbidov med vročo plastično predelavo ter izločanje enakomerno 
razporejenih drobnih sekundarnih karbidov iz jeklene matice. Pri dodatku 0,771 mas.% Ti sta 
zaradi ugodne razporeditve, velikosti ter sestave prisotnih karbidov izboljšana tako trdnost kot 
raztezek. Yu in sodelavci [86] so opozorili, da prevelika količina dodanega titana izrazito vpliva 
na količino izločenih TiC, kar lahko zavre precipitacijo sekundarnih karbidov, ki so pogoj za 
doseganje zahtevah mehanskih lastnosti.  
 
 
 
Bizyukov [87] je preiskoval vpliv dezoksidacije nizko ogljičnega ter nizko legiranega jekla z 
aluminijem, cirkonijem in titanom ter različnimi kombinacijami teh elementov na nekovinske 
vključke ter žilavost. Najboljše rezultate žilavosti je dosegla šarža, dezoksidirana samo s 
cirkonijem, medtem ko so šarže, dezoksidirane s cirkonij-titanom ter cirkonij-titan-aluminijem, 
dosegle nižje žilavosti. Najnižja žilavost je bila dosežena pri dezoksidaciji s kombinacijo 
cirkonija in aluminija, kar je avtor razložil s tvorbo AlN izločkov, ki so negativno vplivali na 
mehanske lastnosti. Zaključil je, da pri tej vrsti jekla ni potrebe po dodatku aluminija v primeru 
dezoksidacije s cirkonijem. Dosežene žilavosti je avtor povezal s topnostnim produktom dušika 
v odvisnosti od vsebnosti aluminija, kar je prikazano na Sliki 16. V velikostni razporeditvi 
nekovinskih vključkov ni bilo opaznih bistvenih razlik med različnimi variantami 
dezoksidacije. Analizirani vključki so bili čisti oksidi, nitridi, sulfidi ter v nekaterih primeri 
kompleksni vključki, ki so bili sestavljeni iz oksidnega jedra, obdanega z nitridom ter sulfidom. 
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Slika 15: Vpliv cirkonija na žilavost ter napetost tečenja po Mintzu [88]. 
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2.4 LEZENJE 
Lezenje je časovno odvisna, napredujoča plastična deformacija kovinskih materialov pri 
povišanih temperaturah in delujoči mehanski obremenitvi. Lezenje lahko nastane pri vseh 
temperaturah nad absolutno ničlo, vendar je tehnično pomembno le pri temperaturah nad 
0,35 TL, pri čemer je TL temperatura tališča [88].  
2.4.1 Deformacijski mehanizmi lezenja 
Lezenje je termično aktiviran proces, ki poteka pri delovanju napetosti. Glavna mehanizma 
lezenja pri kovinah sta difuzijsko in dislokacijsko lezenje. V odvisnosti od temperature in 
napetosti so možni različni mehanizmi deformacije z lezenjem. Mehanizmi lezenja lahko 
delujejo vzporedno ali zaporedno. Če potekajo vzporedno in niso medsebojno odvisni, potem 
hitrost lezenja določa najhitrejši mehanizem. V primeru zaporednega delovanja pa je hitrost 
lezenja odvisna od najpočasnejšega mehanizma [89]. 
2.4.1.1 Drsenje dislokacij 
Drsenje dislokacij s termično aktiviranim premagovanjem ovir se pojavi pri visokih napetostih 
(σ/G > 10-2). Vključuje gibanje dislokacij po drsnih ravninah in premagovanje ovir (izločkov, 
atomov topljenca, drugih dislokacij) z delovanjem toplotne energije in napetosti. Višja kot je 
temperatura, nižja je napetost, ki je potrebna za premagovanje ovir [88, 89]. 
2.4.1.2 Dislokacijsko lezenje 
Dislokacijsko lezenje vključuje gibanje dislokacij s temperaturno aktivirano difuzijo intersticij. 
Mehanizem deluje pri nižjih napetostih in višjih temperaturah kot mehanizem drsenja 
dislokacij. Imamo ravnino s številnimi ovirami za gibanje dislokacij, ki za premagovanje 
zahtevajo različne aktivacijske energije. Pri lezenju bo dislokacija drsela, dokler ne bo naletela 
na oviro z višjo aktivacijsko energijo, kot je na voljo. Dislokacija bo ostala pripeta na to oviro, 
dokler difuzija ne bo omogočala prehoda preko nje s plezanjem. Dislokacija nato ponovno drsi, 
dokler ne naleti na naslednjo oviro z visoko aktivacijsko energijo. Čeprav mehanizem drsenja 
dislokacij prispeva k večini deformacije, pa je plezanje tisto, ki kontrolira hitrost lezenja. Ker 
Slika 16: Vpliv aluminija na žilavost pri dezoksidaciji s cirkonijem in aluminijem [91]. 
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plezanje dislokacij zahteva difuzijo praznin, hitrost lezenja v tem primeru določa hitrost difuzije 
atomov [89].  
2.4.1.3 Difuzijsko lezenje  
Pri nizkih temperaturah in majhni normalizirani napetosti je hitrost lezenja zanemarljiva, ob 
naraščanju temperature pa postaja vse večja (nad 0,5 TL). Za difuzijsko lezenje je značilno, da 
praznine nastajajo na kristalnih mejah, ki so pravokotne na smer delovanja nateznih napetosti 
in potujejo na kristalne meje, ki so vzporedne s smerjo natezne obremenitve. Atomi potujejo v 
nasprotni smeri in zato se kristalna zrna podaljšujejo v smeri natezne obremenitve ter tanjšajo 
v smeri pravokotno nanjo. Pri nizkih temperaturah je difuzija praznin omejena na meje 
kristalnih zrn (Coblejevo lezenje), pri visokih temperaturah pa poteka difuzija praznin skozi 
kristalno mrežo (Herring-Nabarrovo lezenje) [90].  
2.4.1.4 Drsenje kristalnih mej 
Ta mehanizem ni pomemben v začetni fazi lezenja, ima pa vidnejšo vlogo pri nastanku in 
širjenju interkristalnih mikrorazpok ter pri superplastičnosti. Drsenje mej mora potekati zaradi 
vzdrževanja medsebojne povezanosti kristalnih zrn pri difuzijskem toku. Pri lezenju lahko delež 
drsenja po mejah prispeva do 30 % deformacije zaradi lezenja [89, 91].  
2.4.2 Krivulja lezenja 
Krivulja lezenja je grafični prikaz časovne odvisnosti plastične deformacije, njen naklon  ௗఌ
ௗ௧
 pa 
pomeni hitrost lezenja 𝜀̇. Po tradicionalni obravnavi je krivulja lezenja razdeljena na tri 
področja, od katerih vsako pomeni svoj stadij lezenja [17]: 
- primarno lezenje, 
- sekundarno ali stacionarno lezenje, 
- terciarno ali pospešeno lezenje, ki se konča s porušitvijo. 
 
Za primarno fazo lezenja je značilno, da se hitrost lezenja s časom manjša. Vzrok za to je 
deformacijsko utrjevanje, ki zavira proces lezenja. Drugi stadij lezenja, znan tudi kot 
sekundarno oziroma statično lezenje, je področje s skoraj konstantno hitrostjo lezenja 𝜀௦̇. V tem 
stadiju sta hitrosti deformacijskega utrjevanja in poprave približno enaki. Proces poprave 
povečuje gibljivost dislokacij. Vijačne dislokacije lahko obidejo ovire s prečnim drsenjem, 
robne pa s plezanjem, pri čemer je za plezanje potrebna večja aktivacijska energija kot za prečno 
drsenje. Hitrost stacionarnega lezenja je zelo močno odvisna od temperature, kar najbolje 
opišemo z izrazom exp (− ொ೎
ோ்
), kjer je Qc navidezna aktivacijska energija lezenja in pomeni 
aktivacijsko energijo več različnih mehanizmov lezenja, R je splošna plinska konstanta, T pa 
absolutna temperatura. Tretja faza se imenuje terciarno oziroma pospešeno lezenje. Zaradi 
zmanjševanja prereza preizkušanca je za to področje značilno povečevanje hitrosti lezenja. 
Terciarno področje je pogosto povezano z metalurškimi spremembami v jeklu, kot so rast 
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izločkov, rekristalizacija in difuzijsko kontrolirane spremembe v prisotnih fazah, ki prav tako 
vplivajo na zmanjšanje odpornosti proti lezenju. Konča se s porušitvijo preizkušanca. Vsa tri 
področja lezenja se praviloma pojavijo le pri ustrezni kombinaciji napetosti in temperature [92].  
Pri obravnavi krivulj lezenja, še posebej v primerih majhnih obremenitev in časovno dolgih 
testiranj, se lezenje predstavi kot hitrost lezenja v odvisnosti od časa. Sestavljena je iz 
primarnega in terciarnega področja. V primarnem področju hitrost lezenja pada do neke 
minimalne hitrosti lezenja 𝜀௠̇௜௡. Po doseženi minimalni hitrosti lezenja sledi terciarno lezenje, 
hitrost lezenja pa se povečuje. Oba primera krivulj lezenja sta predstavljena na Sliki 17. Tudi 
minimalno hitrost lezenja lahko razložimo podobno kot stacionarno hitrost lezenja pri 
tradicionalni obravnavi, in sicer v tej točki se izenačita hitrost deformacijskega utrjevanja in 
poprave. Pri konstantni napetosti σ je frekvenca preskakovanja atomov na druga mrežna mesta 
premo sorazmerna z Arrheniusovim eksponentnim faktorjem. Sorazmerna s tem faktorjem pa 
je tudi minimalna hitrost lezenja 𝜀௠̇௜௡, kar lahko zapišemo z Enačbo 2, kjer je Qc [J mol-1] 
aktivacijska energija za lezenje, R univerzalna plinska konstanta (R=8,314 J mol-1K-1) in T [K] 
absolutna temperatura [92]. 
 
𝜀௠̇௜௡ ∝ exp (−
𝑄௖
𝑅𝑇
) (2) 
 
Pri konstantni temperaturi je minimalna hitrost lezenja v potenčni odvisnosti od napetosti σ, kar 
imenujemo Nortonov zakon in ga zapišemo kot Enačbo 3, pri čemer je n konstanta, imenovana 
napetostni eksponent [92].  
𝜀௠̇௜௡ ∝ 𝜎௡ (3) 
 
Z združitvijo Enačbe 2 in 3 dobimo potenčni zakon Arrheniusovega tipa, podanega kot 
Enačba 4, ki jo pogosto imenujemo tudi Monkman-Grantova odvisnost [92].  
𝜀௠̇௜௡ = 𝐴 𝜎௡ exp (−
𝑄௖
𝑅𝑇
) (4) 
 
Konstanti A in Qc je potrebno eksperimentalno določiti.  
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2.4.3 Preizkusi lezenja 
V osnovi ločimo preizkuse lezenja pri konstantni obremenitvi in pri konstantni napetosti. V 
obeh primerih med preizkusom beležimo spremembo dolžine preizkušanca v odvisnosti od 
časa, kar predstavlja krivuljo lezenja.  
Iz inženirskega vidika so bolj pomembni preizkusi pri konstantni obremenitvi, predvsem zaradi 
enostavnejših naprav in dejstva, da v inženirskih aplikacijah na jeklo deluje konstantna 
obremenitev in ne konstantna napetost. Pri preizkusih s konstantno obremenitvijo se z 
raztezanjem preizkušanca njegov prerez zmanjšuje, kar povečuje napetost v preizkušancu. 
Nadaljnja deformacija preizkušanca vodi do nastanka vratu, kar povzroči še dodatno 
lokalizirano povečanje napetosti. 
Pri preizkusih s konstantno napetostjo pa se sorazmerno z zmanjševanjem prereza preizkušanca 
zmanjšuje obremenitev. Čas do porušitve preizkušanca je zato daljši kot pri konstantni 
obremenitvi. Preizkusi pri konstantni napetosti nam služijo za preverjanje in izpeljavo 
konstitucijskih enačb lezenja.  
Za merjenje lezenja se lahko uporabljajo tudi drugi nestandardni preizkusi, kot je preizkus 
lezenja tankega diska, obremenjenega s centralno delujočo obremenitvijo (ang. Small-punch 
test) [3, 93].   
Slika 17: Tri- in dvostopenjska krivulja lezenja [92]. 
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3 EKSPERIMENTALNO DELO 
 
Kot vložek za izdelavo laboratorijskih šarž smo uporabili jeklo X11CrNiMo12, izdelano v 
podjetju SIJ Metal Ravne. Eksperimentalen del smo razdelili na tri dele. V prvem delu smo 
karakterizirali jeklo X11CrNiMo12, ki smo ga uporabili kot vhodni material. Izvedli smo 
kompletno kemijsko analizo, izdelali kalilno vrsto, popuščne diagrame, določili temperaturo 
prehodne žilavosti FATT (Fracture Appearance Transition Temperature), s pomočjo 
dilatometrije smo določili temperature premenskih točk ter s pomočjo programa ThermoCalc 
izračunali termodinamično ravnotežje posameznih faz. V drugem delu smo izdelali štiri 
laboratorijske šarže z dodatkom cirkonija in titana. Naredili smo kemijsko analizo posameznih 
šarž ter analizirali mikrostrukturo s pomočjo svetlobne ter vrstične elektronske mikroskopije. 
Na podlagi dobljenih rezultatov smo izdelali osem dodatnih oziroma končnih šarž, na katerih 
smo s pomočjo svetlobne ter vrstične elektronske mikroskopije analizirali vpliv dodatka 
cirkonija in titana na razvoj mikrostrukture, poudarek je bil na sestavi, velikosti ter razporeditvi 
nekovinskih vključkov. S pomočjo programa HCS Chemistry 9 [94] smo za tipične nekovinske 
vključke, ki so prisotni v končnih šaržah, izračunali spremembo entalpije, entropije ter proste 
Gibbsove energije. Prav tako smo analizirali vpliv dodatka cirkonija in titana na mehanske 
lastnosti ter odpornost proti lezenju. Za posamezno šaržo smo s pomočjo diferenčne vrstične 
kalorimetrije (DSC) določili vpliv titana in cirkonija na temperaturo pričetka taljenja ter 
temperaturo pričetka strjevanja. Z dilatometrsko analizo vseh končnih šarž pa smo primerjali 
vpliv dodatka cirkonija in titana na temperature premenskih točk.    
 
3.1 KARATERIZACIJA JEKLA X11CRNIMO12 
3.1.1 Izdelava vhodnega materiala 
Za karakterizacijo jekla X11CrNiMo12 ter kot vhodni material smo uporabili jeklo, izdelano v 
podjetju SIJ Metal Ravne. Kemijska sestava je podana v Tabeli 8. Jeklo je bilo odlito v ingote 
V20 (dimenzije: glava kv. 470 mm, noga 410 mm, teža cca 2050 kg). Ingote smo zvaljali na 
dimenzijo 250 x 210 mm. Valjance smo homogenizirali na temperaturi 1180 °C, 16 ur ter 
zvaljali v gredice kv. 120 mm. Gredice smo v hladilnih jamah počasi ohlajali 72 ur, nato smo 
jih mehko žarili na temperaturi 720 °C, 4 ure. Sledilo je valjanje na končno dimenzijo ɸ 30 mm, 
temperatura valjanja je znašala 1180 °C. Valjane palice smo mehko žarili na temperaturi 
690 °C, 3 ure. Žarjene palice smo za namen karakterizacije jekla X11CrNiMo12 ustrezno 
toplotno obdelali v laboratorijskih pečeh. Palice, ki smo jih uporabili kot vložek za izdelavo 
laboratorijskih šarž, smo pred pretaljevanjem luščili ter s tem s površine odstranili škajo ter 
okside, ki so nastali med segrevanjem na temperaturo valjanja.  
Tabela 8: Kemijska sestava vhodnega jekla v mas.%. 
C Si Mn P S Cr Ni Mo V Al Ti Nb N Zr 
0,11 0,24 0,76 0,017 0,002 11,26 2,71 1,63 0,28 0,019 <0,001 0,009 0,031 <0,001 
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3.1.2 Kalilna vrsta 
Za določitev vpliva temperature avstenitizacije na velikost kristalnih zrn ter trdoto po kaljenju 
smo izdelali kalilo vrsto. Iz palic ɸ 30 mm smo  izrezali vzorce (20 x 20 x 25 mm). Vzorce smo 
15 minut avstenitizirali na temperaturah: 980, 1000, 1020, 1040, 1050, 1060 in 1080 °C ter jih 
kalili na zraku. Na kaljenih vzorcih smo izmerili trdoto po Rockwellu ter ocenili velikost 
prvotnih avstenitnih zrn po ASTM E112 [95]. Višja ocena velikosti zrna pomeni manjše zrno. 
3.1.3 Popuščni diagram 
Iz palic ɸ 30 mm smo izdelali vzorce dolžine L = 25 mm ter dolžine L = 200 mm. Eno serijo 
vzorcev smo avstenitizirali na temperaturi 1020 °C, drugo serijo pa na temperaturi 1050 °C. 
Čas na temperaturi avstenitizacije je v obeh primerih znašal 15 minut. Vzorce smo kalili na 
zraku. Vzorce dolžine L = 25 mm smo popuščali na temperaturah do 400 °C. Na teh vzorcih 
smo po popuščanju izmerili trdoto po Brinellu. Vzorce dolžine L = 200 mm smo popuščali na 
temperaturah od 450 °C do 750 °C, vsi vzorci so bili na temperaturi popuščanja 3 ure. Na teh 
vzorcih smo izmerili trdoto po Brinellu ter nato iz njih v vzdolžni smeri izdelali komplet treh 
žilavostnih preizkušancev ISO-V in natezni preizkušanec. Natezni preizkus ter lomljenje 
žilavostnih preizkušancev smo izvedli pri sobni temperaturi. Istočasno smo popuščali dodatno 
serijo vzorcev, ki smo jo dodatno popustili za 3 ure na 20 °C nižji temperaturi glede na prvotno 
temperaturo popuščanja. Z dodatnim popuščanjem na nižji temperaturi smo zasledovali vpliv 
napetostnega žarjenja na mehanske lastnosti jekla X11CrNiMo12. Za temperaturni interval od 
450 °C do 660 °C smo serijo vzorcev dodatno popuščali 3 ure na enaki temperaturi, kot je bilo 
izvedeno prvo popuščanje. Na dodatno popuščenih vzorcih smo izmerili trdoto po Brinellu ter 
analizirali vpliv na trdoto pri dvakratnem popuščanju na enaki temperaturi. 
3.1.4 Določitev prehodne temperature žilavosti 
Palice ɸ 30 mm smo za namen določitve prehodne temperature žilavosti poboljšali v 
laboratorijski peči. Režim toplotne obdelave je podan v Tabeli 9. Iz toplotno obdelanih palic 
smo v vzdolžni smeri izdelali ISO-V žilavostne preizkušance, ki smo jih zlomili pri 
temperaturah od 20 do -70 °C. Kot temperaturo žilavega loma smo določili temperaturo, pri 
kateri predstavlja vsaj 50 % prelomne površine žilav lom. Delež žilavega loma smo na 
prelomnih površinah žilavostnih preizkušancev ocenili v skladu s standardom ASTM A370 
[96].  
Tabela 9: Režim toplotne obdelave vzorcev za določitev prehodne temperature žilavosti. 
Kaljenje Popuščanje I Popuščanje II 
Temp. [°C] Čas [ure] Medij Temp. [°C] Čas [ure] Medij Temp. [°C] Čas [ure] Medij 
1045 4 zrak 660 4,5 zrak 640 4,5 zrak 
 
3.1.5 Določitev premenskih točk 
Iz palic ɸ 30 mm smo izdelali dilatometrske vzorce dimenzije ɸ 4 mm, L = 10 mm. Preizkus 
smo izvedli na kalilnem dilatometru R.I.T.A. L78. Za namen določitev temperatur Ac1 ter Ac3 
smo vzorec segrevali s hitrostjo 2,5 K/min do temperature 1040 °C. Za namen določitve Ms ter 
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Mf temperature smo vzorec najprej segreli na temperaturo 1040 °C za 15 minut. Hitrost 
segrevanja je znašala 90 K/min, nato smo vzorec ohladili s hitrostjo 60 K/min do temperature  
-100 °C. V obeh primerih smo uporabili kvarčna (SiO2) držala, preizkus pa je potekal v zaščitni 
atmosferi helija. 
S pomočjo DSC analize smo določili temperaturo pričetka taljenja ter temperaturo pričetka 
strjevanja. Preizkus je bil narejen na napravi Jupiter 449c, proizvajalca NETZSCH. Vzorec smo 
s hitrostjo 10 K/min segrevali do temperature 1550 °C in ohlajali z isto hitrostjo do sobne 
temperature v zaščitni atmosferi argona. 
3.1.6 Izračun ravnotežnih faz za jeklo X11CrNiMo12 
S pomočjo programa ThermoCalc [97] ter uporabo baze podatkov TCFE8 smo izračunali  
ravnotežni fazni diagram za jeklo X11CrNiMo12 v odvisnosti od deleža ogljika. Za izračun 
smo uporabili dejansko kemijsko sestavo vhodnega jekla. 
3.2 IZDELAVA TER KARAKTERIZACIJA VMESNIH LABORATORIJSKIH ŠARŽ  
3.2.1 Izdelava jekla 
Jekleni vložek smo pretalili v indukcijsko-talilni peči. Talilni lonec smo prepihali z inertnim 
plinom argonom, da bi zmanjšali stopnjo oksidacije med taljenjem . Med postopkom taljenja  
smo v talilnem loncu vzdrževali nadtlak argona. Za posamezno šaržo smo pretalili okoli 8,5 kg 
jeklenega vložka. Sočasno z osnovnim vložkom smo v talilni lonec založili ferokrom, 
feromangan, ferovanadij ter ferosilicij, s čimer smo nadomestili delež legirnih elementov, ki so 
odgoreli med postopkom taljenja. Po popolni raztalitvi vložka smo posamezno šaržo dolegirali 
z dodatkom cirkonija in titana oziroma s kombinacijo obeh legirnih elementov. Kot leguro smo 
uporabili čisti titan ter čisti cirkonij. Šaržo S3 smo dolegirali z dodatkom cirkonija, šaržo S4 z 
dodatkom cirkonija in titana, šaržo S5 s titanom, šarže S6 pa nismo dolegirali in je služila kot 
primerjalna šarža. Jekleno talino smo ulili v kokile iz sive litine notranje dimenzije kv. 88 mm 
pri glavi ter kv. 70 mm pri nogi. Ingote smo na zraku počasi ohladili do sobne temperature ter 
jih nato žarili na 720 °C, 2 uri. Ingote smo 6 ur homogenizirali na temperaturi 1180 °C, 
posamezen ingot smo iz temperature homogenizacije skovali v tri palice dimenzije ɸ 30 mm, 
L ≈ 400 mm. Palice smo označili z oznakami G-G1, S-S1 in N-N1, sorazmerno z lego glede na 
ingot. Na Sliki 18 je prikazana skica palic glede na lokacijo v ingotu. Minimalna stopnja 
predelave je znašala 7. Prekovane palice smo na zraku ohladili do sobne temperature ter jih 
nato žarili na temperaturi 720 °C, 2 uri. 
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3.2.2 Razrez kovanih palic 
Za namen določitve kemijske sestave posamezne šarže smo od prekovane palice z oznako G 
odrezali vzorce dolžine L = 20 mm. Za namen metalografskih preiskav smo od palic z oznako 
G odrezali vzorec L = 20 mm. Mesto odreza vzorcev je prikazano na Sliki 19. 
 
3.2.3 Kemijska analiza  
Analiza kemijske sestave je bila narejena v laboratoriju za kemijo v podjetju SIJ Metal Ravne. 
Vsebnost ogljika in žvepla je bila analizirana s pomočjo TOFMS (time-of-flight mass 
spectrometers) LECO CS600, vsebnost celotnega dušika in kisika pa s TOFMS LECO TC436. 
Delež celotnega kisika ter dušika je seštevek aktivnega ali prostega kisika (dušika) in kisika, 
vezanega v nekovinske vključke, ter dušika, vezanega v nitride. Vsebnost titana in cirkonija je 
bila določena z ICP-OES (inductively coupled plasma optical emission spectrometry) Varian 
730-ES. Ostali elementi so bili določeni z optično emisijsko spektroskopijo OES (Optical 
Emission Spectroscopy) ARL 3460. Po enakem postopku smo določili tudi kemijsko sestavo 
končnih šarž. 
3.2.4 Izrez ter priprava metalografskih obrusov 
Od palic smo na mestu, prikazanem na Sliki 19, odrezali disk dolžine 20 mm, ki smo ga 
razrezali na četrtine. Za metalografsko analizo smo pripravili površino vzorca, ki sovpada z 
vzdolžno smerjo glede na smer kovanja. Na Sliki 20 je prikazana površina, ki je bila 
metalografsko pripravljena. Vzorce smo zalili v maso za pripravo metalografskih obrusov ter 
površine metalografsko pripravili po standardnem postopku z brušenjem na brusnih papirjih z 
granulacijami od 300 do 1200 ter poliranjem z diamantno pasto do 1 µm. Analizo nekovinskih 
vključkov s svetlobnim mikroskopom ter avtomatsko analizo nekovinskih vključkov smo 
izvedli na poliranih vzorcih. Za namen ocene mikrostrukture s svetlobnim mikroskopom smo 
Slika 18: Lega kovanih palic glede na ingot – vmesne šarže. 
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S S1 
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Slika 19: Lokacija izreza vzorca za metalografijo ter določitev kemijske sestave – vmesne šarže. 
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vzorce dodatno jedkali v jedkalu Villela. Pri pripravi vzorcev za vrstično elektronsko 
mikroskopijo ter EBSD analizo v kombinaciji z EDS smo v končni fazi poliranja dodali OP-S 
(standardna koloidna suspenzija SiO2), granulacije 0,04 μm. Postopek metalografske priprave 
vzorcev od končnih šarž je bil izveden po enakem postopku. 
 
 
 
3.2.5 Svetlobna mikroskopija 
Vzorce smo za namen ocene nekovinskih vključkov ter primerjave velikosti prvotnih 
avstenitnih zrn avstenitizirali na temperaturi 1040 °C, 15 minut, ter jih kalili na zraku. Za 
analizo smo uporabili svetlobni mikroskop Olympus BX61, opremljen z digitalno kamero za 
zajemanje posnetkov. S pomočjo svetlobnega mikroskopa smo primerjali delež ter velikost 
vključkov pri manjših povečavah ter ocenili velikost prvotnih avstenitnih zrn po metodi 
ASTM E112 [95]. 
3.2.6 Vrstična elektronska mikroskopija z EDS ter EBSD analizo 
Za namen karakterizacije posameznih vključkov smo z vrstičnim elektronskim mikroskopom 
JOEL-JSM6500F, opremljenim z EDS analizatorjem (Energy Dispersive X-ray Spectrscopy)  
ter EBSD detektorjem (Electron Backscatter Diffraction) analizirali vključke. Na najdenih 
vključkih smo s pomočjo EDS analize določili mikrokemijsko sestavo posameznih vključkov 
ter na istih vključkih določili še kristalografsko strukturo s pomočjo EBSD analize. Uklon 
povratno sipanih elektronov (Electron Backscatter Diffraction–EBSD) je metoda, s katero 
lahko pridobimo kristalografske informacije vzorcev v vrstičnem elektronskem mikroskopu. 
Elektronski snop vpada na nagnjen (po navadi za 70 °) vzorec in se uklanja na kristalnih 
ravninah. Te elektrone nato zberemo na fosfornem zaslonu, kjer tvorijo uklonsko sliko, 
imenovano Kikuchijev vzorec. Uklonska slika je karakteristična za kristalno strukturo in 
orientacijo področja vzorca, kjer je bila generirana. S primerjavo generiranega vzorca in 
računalniško simulacijo uklona na posameznih kristalnih ravninah lahko določimo kristalno 
orientacijo, izmerimo misorientacije ter med seboj ločimo različne faze in materiale [8]. Za 
EBSD analizo smo uporabili napetost 15 kV ter tok 2 nA. Na podlagi kombinacije rezultatov 
Slika 20: Metalografsko pripravljena površina. 
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EDS ter EBSD analize smo določili tipe vključkov. Na istem mikroskopu ter z istimi parametri 
smo naredili tudi analizo EDS ter EBSD na vzorcih končnih šarž.  
Na posameznem vzorcu smo izvedli tudi avtomatsko analizo porazdelitve vključkov s pomočjo 
vrstičnega elektronskega mikroskopa JOEL JSM6510, opremljenega s programsko opremo 
IncaSteel Feature proizvajalca Oxford Instruments. Sistem deluje na principu zaznavanja 
različnih odtenkov. Ko najde vključek, se ustavi in naredi na njem ploskovno analizo 
mikrokemijske sestave, nato se pomika po vidnem polju, dokler ne najde naslednjega. Sistem 
je samodejen in deluje, dokler ne najde vseh vključkov na specificiranem območju [98], ki je v 
našem primeru znašalo 3-krat 3 mm (9000000 µm2). Natančnost zaznave smo nastavili na 
0,8 µm (preračunano na polmer idealnega kroga). Pri analizi smo uporabili tok 1,3 nA ter 
napetost 15 kV, delovna razdalja WD (working distance) je znašala 10 mm. Na vsakem 
najdenem vključku je trajala 2-sekundna analiza EDS. Podatke smo izvozili v program 
Microsoft Excel ter jih statistično obdelali.  
 
3.3 IZDELAVA TER KARAKTERIZACIJA KONČNIH LABORATORIJSKIH ŠARŽ   
3.3.1  Izdelava jekla 
V indukcijski talilni peči smo izdelali osem šarž z različnim dodatkom cirkonija in titana. V 
talilni lonec smo založili 19 kg jeklenih palic. Da bi zmanjšali stopnjo oksidacije med taljenjem, 
smo talilni lonec prepihali z inertnim plinom argonom, med taljenjem pa smo v talilnem loncu 
vzdrževali nadtlak argona. Po popolni raztalitvi jeklenega vložka smo talino pomirili z 
aluminijem. Nato smo dodali ferokrom z nizkim ogljikom ter čisti mangan, s čimer smo 
nadomestili odgor kroma in mangana. Nato smo za vezavo prostega kisika ponovno dodali 
aluminij, kateremu je sledil dodatek CaSi za modifikacijo aluminatov. Sledil je dodatek 
cirkonija ali titana ali kombinacije obeh legirnih dodatkov. Polovico taline smo odlili v kokilo 
iz sive litine (serija Kx-1: šarže K1-1, K2-1, K3-1 in K4-1), dimenzije 60 x 60 mm. Preostanek 
taline smo dodatno dolegirali s cirkonijem ali titanom ali s kombinacijo obeh ter jo odlili v novo 
kokilo enakih dimenzij (serija Kx-2: šarže K1-2, K2-2, K3-2 in K4-2). V Tabeli 10 je podana 
kemijska sestava dodatkov, v Tabeli 11 pa količina posameznih dodatkov. Ingote smo ohladili 
na zraku do sobne temperature. Šarža K1-1 je brez dodatka cirkonija in titana in je služila kot 
referenčna šarža. Šarže K1-2, K2-1 ter K2-2 imajo dodan titan. Šarži K3-1 ter K3-2 imata dodan 
titan in cirkonij. Šarži K4-1 ter K4-2 imata dodan samo cirkonij. Ingote smo 6 ur homogenizirali 
na temperaturi 1180 °C ter vsak ingot skovali v tri palice dimenzije ɸ 30 mm, L ≈ 400 mm. 
Palice smo označili z oznakami G-G1, S-S1 in N-N1 sorazmerno z lego glede na ingot 
(Slika 21). Minimalna stopnja predelave je znašala 5. Prekovane palice smo na zraku ohladili 
do sobne temperature ter jih žarili na temperaturi 720 °C, 2 uri. 
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Tabela 10: Kemijska sestava legur. 
Legura Sestava 
FeCr-afine  70 mas.% Cr 
Mn-metal >99 mas.% Mn 
CaSi 30 mas.% Ca; 55 mas.% Si 
Al 100 mas.% Al 
FeTi - prah 75 mas.%Ti 
FeTi - kosi 70 mas.% Ti 
Zr >99 mas.% Ti 
 
Tabela 11: Količina legur. 
Matična 
šarža 
Masa 
vložka 
Osnovno 
legiranje 
Dolegiranje  
serija Kx-1 
Dolegiranje 
serija Kx-2 
K1 17 kg 
121 g FeCr 
17 g Mn-metal 
15 g CaSi 
/ 7,5 g FeTi (kosi) 
K2 19 kg 
136 g FeCr 
19 g Mn-metal 
15 g CaSi 
12 g FeTi (prah) 6 g FeTi (kosi) 
K3 19 kg 
135 g FeCr 
19 g Mn-metal 
13 g CaSi 
8 g FeTi (prah) 
6 g Zr 
4 g FeTi (prah) 
3 g Zr 
K4 19 kg 
136 g FeCr 
19 g Mn-metal 
13 g CaSi 
9 g Zr 9 g Zr 
 
 
 
 
3.3.2 Razrez kovanih palic 
Za namen določitve kemijske sestave posamezne šarže ter metalografskih preiskav smo od 
posamezne prekovane palice z oznako G odrezali vzorca dolžine L = 20 mm. Od palic z oznako 
G smo odrezali tudi vzorce za izdelavo kalilne vrste, dilatometrskih preizkušancev ter vzorcev 
Slika 21: Lega kovanih palic glede na ingot - končne šarže. 
G G1 S S1 N1 N 
Glava 
ingota 
Noga 
 ingota 
palice ɸ 30 mm, L≈ 400 mm 
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za DSC analizo. Iz palic z oznako S in N smo izdelali vzorce za določitev mehanskih lastnosti 
ter vzorce za preizkus lezenja. Razrez palic je prikazan na Sliki 22. 
 
 
 
3.3.3 Kemijska sestava 
Postopek določitve kemijske sestave je bil enak kot pri vmesnih šaržah od S3 do S6. 
3.3.4 Izrez in priprava metalografskih obrusov 
Od palic smo na mestu, prikazanem na Sliki 22, odrezali disk dolžine 20 mm, ki smo ga 
razrezali na četrtine. Za metalografsko analizo smo pripravili površino vzorca, ki sovpada z 
vzdolžno smerjo glede na smer kovanja (Slika 20). Preiskovane površine smo metalografsko 
pripravili po enakem postopku, kot pri vmesnih šaržah od S3 do S6.  Metalografska priprava 
ostalih vzorcev (kalilna vrsta, vzorci žilavostnih preizkušancev …) je bila narejena  v skladu z 
zgoraj opisanim postopkom glede na vrsto metalografske preiskave.  
3.3.5 Kalilna vrsta 
Za namen določitve vpliva temperature avstenitizacije na velikost prvotnih avstenitnih zrn ter 
trdoto po kaljenju smo izdelali kalilno vrsto. Vzorce smo segreli na različne temperature 
avstenitizacije od 980 do 1160 °C. Vzorci so bili na temperaturi avstenitizacije 15 minut ter 
ohlajeni na zraku. Na vseh vzorcih smo izmerili trdoto po Rockwellu, vse vzorce serije Kx-1 
ter vzorce serije Kx-2, avstenitizirane na temperaturi 1160 °C, smo metalografsko pripravili ter 
na njih s pomočjo svetlobne mikroskopije ocenili velikost prvotnega avstenitnega zrna po 
ASTM E112 [95]. 
Slika 22: Lokacija izrezov vzorcev za posamezne preiskave - končne šarže. 
vzorec mehanske lastnosti TO2 
G G1 
vzorec kemija 
vzorec metalografija vzorec DSC in dilatometrija vzorec kalilna vrsta 
S S1 
Palica iz sredine 
vzorec lezenje TO1 vzorec mehanske lastnosti TO1 
N1 N 
Palica iz noge 
Palica iz glave 
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3.3.6 Svetlobna mikroskopija 
Za analizo s svetlobno mikroskopijo smo uporabili svetlobni mikroskop Olympus BX61, 
opremljen z digitalno kamero za zajemanje posnetkov. S pomočjo svetlobnega mikroskopa smo 
primerjali delež ter velikost vključkov pri manjših povečavah, ocenili velikost prvotnih 
avstenitnih zrn po metodi ASTM E112 [95] ter določili splošno oceno mikrostrukture. 
3.3.7 Vrstična elektronska mikroskopija z EDS ter EBSD analizo 
Karakterizacija posameznih vključkov je bila narejena na istem mikroskopu ter pri enakih 
parametrih kot pri vzorcih vmesnih šarž.  
Avtomatska analiza nekovinskih vključkov je bila narejena s pomočjo vrstičnega elektronskega 
mikroskopa JOEL JSM6500F, opremljenega s programsko opremo IncaSteel Feature 
proizvajalca Oxford Instruments. Analiza je bila narejena pri povečavi 500 x, realna analizirana 
površina za posamezen vzorec je znašala 8,42 mm2. Natančnost zaznave smo nastavili na 5 px, 
kar pomeni detekcijo vključkov velikosti premera 0,55 µm (preračunano na premer idealnega 
kroga).  Na vsakem najdenem vključku je trajala 3-sekundna analiza EDS. Podatke smo izvozili 
v program Microsoft Excel ter jih statistično obdelali.  
3.3.8 Diferenčna vrstična kalorimetrija 
Diferenčno vrstično kalorimetrijo (DSC) smo naredili na aparatu Jupiter 449c, proizvajalca 
NETZSCH. Aparat meri maso, temperaturo in razliko toplotnih tokov med preiskovanim 
vzorcem in primerjalnim vzorcem v odvisnosti od časa. Primerjalni vzorec mora biti inerten, 
kar pomeni, da v njem ne poteče nobena reakcija, ki bi povzročila spremembo mase ali 
porabljanje oz. sproščanje toplote. Vzorce smo segrevali do temperature 1550 °C s hitrostjo 
10 K/min in ohlajali z isto hitrostjo do sobne temperature v zaščitni atmosferi argona. 
3.3.9 Dilatometrska analiza 
Določitev temperatur premenskih točk je potekala po enakem postopku kot pri karakterizaciji 
jekla X11CrNiMo12. Dodatno smo določili linearni temperaturni razteznostni koeficient α, ki 
smo ga določili na osnovi krivulj, ki smo jih uporabili za določitev Ac1 ter Ac3 temperatur. 
3.3.10 Termodinamski izračun tvorbe nekovinskih vključkov 
S pomočjo računalniškega programa HCS Chemistry 9 [94] smo za posamezne tipične 
nekovinske vključke izračunali entalpijo (ΔH), entropijo (ΔS) ter prosto Gibbsovo energijo 
(ΔG). 
3.3.11 Določitev mehanskih lastnosti 
Za namen določitve mehanskih lastnosti smo vzorce ɸ 30 mm poboljšali v laboratorijski peči 
po dveh različnih režimih toplotne obdelave. Parametri režima poboljšanja TO1 ter TO2 so 
podani v Tabeli 12. Na vseh poboljšanih vzorcih smo izmerili trdoto po Brinellu ter ocenili 
poboljšano mikrostrukturo s pomočjo svetlobnega mikroskopa ter velikost prvotnih avstenitnih 
zrn po ASTM E112 [95]. 
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Za vzorce, poboljšane po režimu TO1, smo izvedli natezni preizkus pri sobni temperaturi ter 
pri 500 °C, določili smo žilavost pri -70 °C, na prelomnih površinah pa smo ocenili delež 
žilavostnega loma v skladu s standardom ASTM A370 [96].  
Za vzorce, poboljšane po režimu TO2, smo izvedli trgalni preizkus pri sobni temperaturi ter 
določili žilavost pri sobni temperaturi ter pri -70 °C.   
Vsi natezni preizkusi pri sobni temperaturi so bili izvedeni v skladu z ISO 6892-1 [99], natezni 
preizkusi pri povišani temperaturi v skladu z ISO 6892-2 [100], vsi preizkusi udarne žilavosti 
po Charpyju pa v skladu z ISO 148-1 [101]. Uporabili so se preizkušanci standardne velikosti 
z V-zarezo. 
 
Tabela 12: Režim toplotne obdelave vzorcev za določitev ML  ter odpornosti proti lezenju. 
Režim 
toplotne 
obdelave 
Kaljenje Popuščanje I Popuščanje II 
Temp. 
[°C] 
Čas 
[ure] 
Medij  
ohlajanja 
Temp. 
[°C] 
Čas 
[ure] 
Medij  
ohlajanja 
Temp. 
[°C] 
Čas 
[ure] 
Medij  
ohlajanja 
TO1 1045 4 zrak 660 4,5 zrak 640 4,5 zrak 
TO2 1020 1,5 zrak 560 4 zrak 545 4 zrak 
 
3.3.12 Preizkus lezenja 
Za vzorce serije Kx-1, poboljšane po režimu toplotne obdelave TO1, smo izvedli teste lezenja 
pri temperaturah 600, 615 ter 630 °C ter napetosti 225 MPa. Preizkus lezenja je bi izveden pri 
konstantni obremenitvi na napravi s kontinuiranim elektronskim beleženjem deformacije in 
hitrosti lezenja. Preizkušanci so imeli začetni premer 6 mm in merilno dolžino l0 = 30 mm 
(Priloga P1). Po vpetju preizkušanca v napravo za preizkus lezenja smo vzorec obremenili z 
majhno predobremenitvijo. Po poravnavi vzorca smo prižgali peč in počasi segrevali vzorec na 
preizkusno temperaturo. Ko je bila ta dosežena, smo počakali še 30 minut, da se je vzorec 
popolnoma pregrel, nakar smo ga obremenili z glavno obremenitvijo in začeli s preizkusom. Iz 
dobljenih krivulj lezenja smo odčitali čas do pretrga vzorca tR ter v sekundarnem področju 
določili stacionarno hitrost lezenja 𝜀௦̇.   
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4 REZULTATI 
4.1 KARAKTERIZACIJA JEKLA X11CRNIMO12 
4.1.1 Kalilna vrsta 
Z izdelavo kalilne vrste smo določili vpliv različnih temperatur avstenitizacije na trdoto ter 
velikost prvotnih avstenitnih kristalnih zrn. Pri vseh preiskovanih temperaturah avstenitizacije 
dobimo po kaljenju 100 % martenzitno mikrostrukturo. Pri nobeni temperaturi kaljenja nismo 
s svetlobnim mikroskopom opazili neraztopljenih karbidov. Velikost primernega avstenitnega 
zrna narašča z višjo temperaturo kaljenja. Trdota z višjo temperaturo kaljenja pada. Rezultati 
kalilne vrste so podani v Tabeli 13 ter na Sliki 23. Glede na kombinacijo doseženih trdot ter 
velikosti avstenitnega zrna smo kot optimalni temperaturni interval kaljenja določili med 1020 
in 1050 °C. Pri višjih temperaturah se prične pospešena rast kristalnih zrn. 
 
Tabela 13: Trdota ter velikost prvotnih avst. zrn pri različnih temperaturah avstenitizacije. 
Temp. 
kaljenja 
Trdota 
HRC 
Velikost prim. avst. 
zrna ASTM E112 
980 °C 47 6 - 7 
1000 °C 47 5 - 6 
1020 °C 46,5 5 - 6 
1040 °C 46 5 
1050 °C 45,5 4 - 5 
1060 °C 45,5 4 
1080 °C 45 3 
 
  
 
Slika 23: Odvisnost trdote in velikosti prvotnih avst. zrn od temperature avstenitizacije. 
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4.1.2 Popuščni diagram 
4.1.2.1 Vpliv temperature popuščanja na trdoto 
Trdota po kaljenju iz temperature 1020 °C znaša 460 HB, iz temperature 1050 °C pa 438 HB. 
Pri obeh temperaturah avstenitizacije trdota doseže sekundarni vrh pri temperaturi popuščanja 
450 °C. Nad to temperaturo popuščanja trdota pada sorazmerno z naraščajočo temperaturo 
popuščanja do 700 °C. Pri temperaturi popuščanja 750 °C se trdota rahlo zviša. Dodatno 
popuščanje na 20 °C nižji temperaturi nima bistvenega vpliva na trdoto. Dodatno popuščanje 
na enaki temperaturi zniža trdoto od 5 HB do 33 HB, odvisno od temperature popuščanja. 
Rezultati vpliva temperature popuščanja na trdoto so podani v Tabeli 14 ter Slikah 24 −26. 
Tabela 14: Vpliv temperature popuščanja ter večkratnega popuščanja na trdoto. 
Temp. 
kaljenja 1020 °C 
 
1050 °C 
Režim 
popuščanja 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 2x 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 2x 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 p
op
uš
ča
nj
a 
20 °C 460 HB 460 HB / 
 
438 HB 438 HB / 
100 °C 462 HB 461 HB / 440 HB 435 HB / 
200 °C 432 HB 435 HB / 427 HB 432 HB / 
300 °C 431 HB 425 HB / 408 HB 415 HB / 
350 °C 427 HB 431 HB / 417 HB 421 HB / 
400 °C 441 HB 438 HB / 433 HB 432 HB / 
450 °C 450 HB 454 HB 435 HB 438 HB 444 HB 430 HB 
500 °C 435 HB 441 HB 417 HB 430 HB 441 HB 418 HB 
520 °C 411 HB 418 HB 378 HB 401 HB 404 HB 371 HB 
540 °C 386 HB 386 HB 363 HB 380 HB 382 HB 359 HB 
560 °C 370 HB 369 HB 348 HB 361 HB 359 HB 337 HB 
580 °C 353 HB 356 HB 329 HB 341 HB 345 HB 335 HB 
600 °C 336 HB 335 HB 317 HB 327 HB 325 HB 313 HB 
620 °C 322 HB 323 HB 312 HB 320 HB 321 HB 309 HB 
640 °C 318 HB 321 HB 312 HB 315 HB 317 HB 304 HB 
660 °C 313 HB 309 HB 292 HB 312 HB 307 HB 288 HB 
680 °C 307 HB 308 HB / 307 HB 294 HB / 
700 °C 302 HB 283 HB / 304 HB 278 HB / 
750 °C 326 HB 290 HB / 322 HB 288 HB / 
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Slika 24: Vpliv temperature popuščanja na trdoto - temperatura kaljenja 1020 °C. 
 
 
Slika 25: Vpliv temperature popuščanja na trdoto - temperatura kaljenja 1050 °C. 
 
 
Slika 26: Vpliv temperature avstenitizacije na trdoto po popuščanju. 
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4.1.2.2 Vpliv temperature popuščanja na natezno trdnost ter napetost tečenja 
Natezna trdnost se v temperaturnem intervalu popuščanja od 450 °C do 750 °C giblje med 
1487 N/mm2 in 970 N/mm2. Trdnost z naraščajočo temperaturo popuščanja do 700 °C pada, pri 
temperaturi popuščanja 750 °C se trdnost zviša v povprečju za 25 N/mm2. Najvišje trdnosti so 
dosežene med 450 °C in 500 °C, kar je skladno s sekundarnim vrhom trdote. Razlika v 
temperaturi avstenitizacije med 1020 °C ter 1050 °C nima očitnega vpliva na trdnost. Dodatno 
popuščanje na 20 °C nižji temperaturi prav tako nima očitnega vpliva na trdnost do temperature 
prvega popuščanja 640 °C. Pri temperaturah prvega popuščanja nad 640 °C dodatno popuščanje 
na 20 °C nižji temperaturi zniža trdnost od 20 do 100 N/mm2, sorazmerno z naraščajočo 
temperaturo popuščanja.   
Napetost tečenja se v temperaturnem intervalu popuščanja od 450 °C do 750 °C giblje med 
1284 N/mm2 in 750 N/mm2. Napetost tečenja pada sorazmerno z naraščajočo temperaturo. 
Najvišje napetosti tečenja so dosežene med 450 °C in 500 °C, kar je skladno s sekundarnim 
vrhom trdote. Razlika v temperaturi avstenitizacije med 1020 °C ter 1050 °C nima očitnega 
vpliva na napetost tečenja. Dodatno popuščanje na 20 °C nižji temperaturi zniža napetost 
tečenja doseženo med 450 °C in 500 °C za 47 do 62 N/mm2. Pri temperaturah prvega 
popuščanja nad 660 °C dodatno popuščanje na 20 °C nižji temperaturi zniža trdnost do 
104 N/mm2, sorazmerno z naraščajočo temperaturo popuščanja. Rezultati vpliva temperature 
popuščanja na trdnost ter napetost tečenja so podani v Tabelah 15 in 16 ter na Slikah 24−29. 
Tabela 15: Vpliv temperature popuščanja ter večkratnega popuščanja na Rm. 
Temp. 
kaljenja 1020 °C 
 1050 °C 
Režim 
popuščanja 
1x 1x + 1x (-20 °C) 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 
[N/mm2] [N/mm2] [N/mm2] [N/mm2] 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 p
op
uš
ča
nj
a 
450 °C 1487 1489  1453 1468 
500 °C 1465 1475 1467 1469 
520 °C 1353 1362 1366 1393 
540 °C 1265 1238 1264 1244 
560 °C 1181 1179 1182 1169 
580 °C 1119 1112 1123 1118 
600 °C 1075 1066 1061 1062 
620 °C 1026 1041 1035 1022 
640 °C 1018 1007 1024 999 
660 °C 998 978 1008 972 
680 °C 983 956 983 953 
700 °C 972 896 970 905 
750 °C 1008 908 998 897 
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Tabela 16: Vpliv temperature popuščanja ter večkratnega popuščanja na Rp0,2. 
Temp. 
kaljenja 1020 °C 
 1050 °C 
Režim 
popuščanja 
1x 1x + 1x (-20 °C) 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 
[N/mm2] [N/mm2] [N/mm2] [N/mm2] 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 p
op
uš
ča
nj
a 
450 °C 1248 1233  1217 1217 
500 °C 1233 1186 1241 1179 
520 °C 1120 1094 1085 1093 
540 °C 1061 1044 1029 1048 
560 °C 1003 1003 969 1004 
580 °C 959 950 921 950 
600 °C 892 891 863 905 
620 °C 858 881 859 873 
640 °C 856 864 856 851 
660 °C 829 826 836 811 
680 °C 797 791 814 783 
700 °C 810 706 782 698 
750 °C 789 692 750 660 
 
 
 
Slika 27: Vpliv temperature popuščanja na Rm ter Rp0,2 - temperatura kaljenja 1020 °C. 
Temperatura popuščanja [°C] 
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Slika 28: Vpliv temperature popuščanja na Rm ter Rp0,2 - temperatura kaljenja 1050 °C. 
 
Slika 29: Vpliv temperature avstenitizacije na Rm ter Rp0,2 po popuščanju. 
 
4.1.2.3 Vpliv temperature popuščanja na kontrakcijo ter raztezek 
Kontrakcija se v temperaturnem intervalu od 450 °C do 750 °C giblje med 56 % do 73 %. 
Najvišja kontrakcija je dosežena v temperaturnem intervalu med 520 °C ter 560 °C, najnižja pa 
je dosežena v temperaturnem intervalu od 600 °C do 640 °C. Razlika v temperaturi 
avstenitizacije med 1020 °C ter 1050 °C nima očitnega vpliva na kontrakcijo. Pri temperaturah 
prvega popuščanja nad 640 °C dodatno popuščanje na 20 °C nižji temperaturi zviša kontrakcijo 
za 2 % do 5 %,  sorazmerno z višjo temperaturo popuščanja. 
Raztezek se v temperaturnem intervalu od 450 °C do 750 °C giblje med 14 % in 17 %. Najvišji 
raztezek je dosežen v temperaturnem intervalu med 580 °C ter 600 °C. Pri temperaturi 
avstenitizacije 1020 °C nam raztezek na maksimalno vrednost naraste že pri temperaturi 
popuščanja 520 °C, med tem ko nam pri temperaturi avstenitizacije 1050 °C raztezek naraste 
na maksimalno vrednost pri temperaturi popuščanja 580 °C. Z dodatnim popuščanjem na 20 °C 
nižji temperaturi se maksimalne dosežene vrednosti raztezkov znižajo v povprečju za 2 %. 
Rezultati vpliva temperature popuščanja na kontrakcijo ter raztezek so podani v Tabeli 17 in 
Tabeli 18 ter na Slikah 30−32. 
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Tabela 17: Vpliv temperature popuščanja ter večkratnega popuščanja na A5. 
Temp. 
kaljenja 1020 °C 
 1050 °C 
Režim 
popuščanja 
1x 1x + 1x (-20 °C) 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 
[%] [%] [%] [%] 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 p
op
uš
ča
nj
a 
450 °C 14 13,5  15 13,5 
500 °C 16 15,5 15,5 16,5 
520 °C 17 15 15,5 16 
540 °C 17 14,5 15,5 13,5 
560 °C 17 15,5 15,5 15,5 
580 °C 17 15 17 14 
600 °C 16,5 14,5 17 13,5 
620 °C 16 14,5 16 14,5 
640 °C 15,5 14,5 16,5 15 
660 °C 15,5 15 15 15,5 
680 °C 16 16 15 14,5 
700 °C 15,5 16,5 15 16 
750 °C 15,5 16,5 15,5 15,5 
 
Tabela 18: Vpliv temperature popuščanja ter večkratnega popuščanja na Z. 
Temp. 
kaljenja 1020 °C 
 1050 °C 
Režim 
popuščanja 
1x 1x + 1x (-20 °C) 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 
[%] [%] [%] [%] 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 p
op
uš
ča
nj
a 
450 °C 66 65  64 63 
500 °C 69 69 70 69 
520 °C 73 72 72 71 
540 °C 72 73 72 71 
560 °C 73 71 72 71 
580 °C 66 67 68 67 
600 °C 59 59 57 55 
620 °C 57 59 56 56 
640 °C 59 59 58 58 
660 °C 61 63 59 62 
680 °C 64 64 62 65 
700 °C 64 68 63 66 
750 °C 64 69 62 66 
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Slika 30: Vpliv temperature popuščanja na A5 ter Z - temperatura kaljenja 1020 °C. 
 
 
Slika 31: Vpliv temperature popuščanja na A5 ter Z - temperatura kaljenja 1050 °C. 
 
 
Slika 32: Vpliv temperature avstenitizacije na A5 ter Z  po popuščanju. 
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4.1.2.4 Vpliv temperature popuščanja na udarno žilavost 
Žilavost se v temperaturnem intervalu od 450 °C do 750 °C giblje med 35 J in 201 J. Najvišje 
žilavosti so dosežene v temperaturnem intervalu med 540 °C in 560 °C. Pri temperaturi 
avstenitizacije 1020 °C so dosežene do 11 J višje žilavosti v primerjavi z avstenitizacijo pri 
1050 °C. Z dodatnim popuščanjem na 20 °C nižji temperaturi se maksimalne dosežene 
vrednosti v temperaturnem intervalu med 540 °C in 560 °C znižajo za do 10 J, žilavosti v 
temperaturnem intervalu prvega popuščanja med 640 °C ter 750 °C pa se zvišajo za do 19 J pri 
avstenizaciji na 1020 °C ter za do 25 J pri avstenitizaciji na 1050 °C. Rezultati vpliva 
temperature popuščanja na žilavost so podani v Tabeli 19 ter na Slikah 33−35. 
 
Tabela 19: Vpliv temperature popuščanja ter večkratnega popuščanja na žilavost. 
Temp. 
kaljenja 1020 °C 
 1050 °C 
Režim 
popuščanja 
1x 1x + 1x (-20 °C) 1x 
1x + 
1x (-20 °C) 
[J] [J] [J] [J] 
Te
m
pe
ra
tu
ra
 p
op
uš
ča
nj
a 
450 °C 48 30  35 38 
500 °C 71 93 74 58 
520 °C 184 192 186 176 
540 °C 200 193 190 180 
560 °C 201 196 189 189 
580 °C 172 162 167 173 
600 °C 117 115 111 111 
620 °C 110 113 107 106 
640 °C 120 129 110 124 
660 °C 131 138 126 136 
680 °C 146 156 137 150 
700 °C 154 172 145 166 
750 °C 157 173 152 177 
 
 
  
50 
 
 
Slika 33: Vpliv temperature popuščanja na žilavost - temperatura kaljenja 1020 °C. 
 
 
Slika 34: Vpliv temperature popuščanja na žilavost - temperatura kaljenja 1050 °C. 
 
Slika 35: Vpliv temperature avstenitizacije na žilavost  po popuščanju. 
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4.1.3 Prehodna temperatura žilavega loma  
Žilavost ter delež žilavega loma padata sorazmerno s padajočo temperaturo lomljenja. 
Povprečna žilavost pade iz 150 J pri 20 °C na 60 J pri -70 °C. Delež žilavega loma pri 20 °C 
znaša 92 %, pri -70 °C  pa 45 %. Prehodna temperatura žilavega loma znaša med  -60 °C 
in -70 °C. Dosežene vrednosti udarne žilavosti ter delež žilavega loma pri posamezni 
temperaturi so podane na Sliki 36. 
 
 
Slika 36: Dosežena žilavost ter delež žil. loma pri različnih temperaturah lomljenja.  
 
4.1.4 Temperature premenskih točk 
S pomočjo dilatometra smo določili premenske točke pričetka (Ac1) ter konca (Ac3) 
transformacije v avstenit pri segrevanju ter temperaturi začetka (Ms) in konca (Mf) martenzitne 
premene pri ohlajanju. Z DSC analizo smo določili temperaturo pričetka taljenja pri segrevanju 
ter temperaturo pričetka strjevanja pri ohlajanju. DSC krivulja segrevanja in ohlajanja je podana 
na Sliki 37. Določene temperature so zbrane v Tabeli 20.  
Tabela 20: Temperature premenskih točk vhodnega materiala. 
Dilatometrija DSC analiza 
Ac 702 °C Tz taljenja 1476 °C 
Ac3 901 °C Tz strjevanja 1484 °C 
Ms 250 °C   
Mf 25 °C   
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Slika 37: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za jeklo X11CrNiMo12. 
 
4.1.5 Ravnotežne temperature izločanja posameznih faz 
S pomočjo programa ThermoCalc smo določili ravnotežne temperature posameznih faz za jeklo 
X11CrNiMo12. Fazni diagram, izračunan s pomočjo programa ThermoCalc, je podan na 
Sliki 38. Pri preiskovanem jeklu so za učinkovito izločevalno utrjevanje pomembni predvsem 
izločki tipa MX ter M23C6. Na podlagi primerjave izračunanih ravnotežnih temperatur nastanka 
posameznih faz ter DSC krivulje na Sliki 37 lahko predpostavimo, da se pri preiskovanem jeklu 
pričnejo karbonitridi MX na osnovi vanadija pri ohlajanju izločati pri okoli 1140 °C, karbidi 
tipa M23C6 pa so pri segrevanju stabilni do temperature okoli 960 °C.  
 
Slika 38: Termodinamsko stabilne faze, izračunane s programom ThermoCalc. 
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4.2 REZULTATI VMESNIH ŠARŽ 
4.2.1 Kemijska sestava jekla 
Rezultati kemijske sestave v masnih odstotkih za posamezno šaržo so podani v Tabeli 21.  
Tabela 21: Povprečna kemijska sestava šarž  S3, S4, S5 ter S6. 
 Vzorec C Si Mn Cr Ni Mo V Al Ti Zr O N 
S3 0,10 0,26 0,58 12,4 2,69 1,62 0,37 0,005 <0,001 0,013 0,0148 0,038 
S4 0,11 0,45 0,90 12,7 2,65 1,60 0,38 0,006 0,016 0,010 0,0105 0,038 
S5 0,12 0,39 0,80 12,6 2,67 1,60 0,40 0,006 0,018 <0,001 0,0119 0,045 
S6 0,11 0,37 0,80 12,8 2,68 1,61 0,41 0,004 <0,001 <0,001 0,0126 0,038 
 
Pri šarži S3 je delež silicija, mangana ter kroma zaradi odgora nižji v primerjavi s šaržami S4, 
S5 in S6. Šarža S3 dodatno vsebuje 0,013 mas.% Zr, šarža S4 0,010 mas.% Zr ter 
0,016 mas.% Ti. Šarža S5 vsebuje 0,018 mas.% Ti. Šarža S6 ne vsebuje titana ter cirkonija. Vsi 
vzorci, ki pripadajo določeni šarži, so poimenovani enako kot šarža.  
4.2.2 Svetlobna mikroskopija 
Rezultati ocene mikrostrukture s svetlobnim mikroskopom so podani v Tabeli 22 ter na Sliki 39. 
Na preiskani površini vzorca S3 so prisotni najmanjši posamezni vključki velikosti 1,7 do 
8,8 µm ter deformacijsko raztegnjeni vključki dolžine 5,8 do 27,1 µm. V vzorcu S4 so prisotni 
posamezni vključki velikosti 3,9 do 15,4 µm ter raztegnjeni vključki dolžine do 325 µm. V 
vzorcu S5 so prisotni posamezni vključki velikosti 2,6 do 22,4 µm ter raztegnjeni vključki 
velikosti do 163 µm. V vzorcu S6 so poleg zelo majhnih posameznih vključkov, ki jih zaradi 
izbrane povečave nismo izmerili, prisotni deformacijsko raztegnjeni vključki velikosti do 
176,2 µm. Povprečna velikost prvotnih avstenitnih zrn znaša pri vzorcu S3 za oceno 5, pri 
vzorcu S4 za oceno 6-7, pri vzorcu S5 za oceno 7 ter pri vzorcu S6 za oceno 5 po ASTM E112. 
Tabela 22: Velikost vključkov ter prvotnega avstenitnega zrna v posameznem vzorcu. 
 
Vzorec S3 Vzorec S4 Vzorec S5 Vzorec S6 
pos. 
vključki 
razt. 
vključki 
pos. 
vključki 
razt. 
vključki 
pos. 
vključki 
razt. 
vključki 
pos. 
vključki 
razt. 
vključki 
Ve
lik
os
t p
os
am
ez
ni
h 
vk
lju
čk
ov
 v
 µ
m
 
3,2 17,4 13,5 265,1 9,3 94,8  176,2 
1,7 7,3 15,4 214,6 5,4 163,3  81,4 
2,6 14 12,8 182,4 2,9 92,4  35,2 
3 7,9 7,6 325,4 2,6 60,3  22,8 
3,1 27,1 3,9  3,5 12,1  110,2 
3 11,5 6,9  19,2 37,9  62,7 
8,8 5,8   2,8 30,7  40,1 
    22,4    
    16,4    
min. [µm] 1,7 5,8 3,9 182,4 2,6 12,1 / 22,8 
maks. [µm] 8,8 27,1 15,4 325,4 22,4 163,3 / 176,2 
povp. [µm] 3,6 13,0 10,0 246,9 9,3 70,2 / 75,5 
 
ASTM E112 5 6-7 7 5 
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 Slika 39: Vključki v vzorcih S3, S4, S5 ter S6 - svetlobna mikroskopija. 
Vzorec S3 Vzorec S3 
Vzorec S4 Vzorec S4 
Vzorec S5 Vzorec S5 
Vzorec S6 Vzorec S6 
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4.2.3 Vrstična elektronska mikroskopija SEM 
4.2.3.1 Avtomatska analiza nekovinskih vključkov  
Pri avtomatski analizi nekovinskih vključkov je potrebno upoštevati določene omejitve, ki 
vplivajo na rezultat analize. Določen delež vključkov med pripravo površine izpade, na teh 
mestih pa se na površini ujamejo delci, ki jih uporabljamo za pripravo metalografske površine. 
Dela teh ujetih nečistoč ni možno odstraniti kljub dodatnemu čiščenju vzorcev v ultrazvočnih 
čistilcih. Iskanje nekovinskih vključkov pri avtomatski analizi poteka na osnovi ločevanja 
različnih odtenkov sivin. Zaradi kompleksne mikrostrukturne sestave kovinskih vzorcev lahko 
pride do zaznave »navideznih« kontrastov sivin, ki jih sistem prepozna kot nekovinske 
vključke. Za kritično analizo rezultatov je potrebno izločiti neustrezne oziroma »lažne« 
rezultate.  
Pri obdelavi rezultatov za posamezen vzorec smo zaradi večje reprezentativnosti in natančnosti 
izločili del vključkov. Najprej smo izločili vključke, kjer je bil glede na rezultate analize delež 
železa večji od 80 mas.%, ker so imeli takšni vključki nerealne kemijske sestave zaradi 
prevelikega vpliva osnove. Izločili smo vključke, ki so imeli več kot 7 mas.% C ter vključke, 
ki so imeli istočasno več kot 4 mas.% Si in več kot 3 mas.% C, ker so to lahko nečistoče, ki so 
posledica metalografske priprave. V Tabeli 23 so zbrani število ter površina za vse analizirane 
vključke ter število in površina izločenih vključkov ter vključki, uporabljeni v analizi.  
Tabela 23: Število vseh in izločenih vključkov ter število vključkov, uporabljenih v analizi. 
 
Vsi analizirani 
vključki 
Izločeni  
vključki 
 Vključki, 
uporabljeni v analizi 
 Število Površina Površina Število Število 
 [N] [µm2] [µm2] [%] [N] [N] [%] 
Vsi 
vzorci 9743 15886,5 721,1 4,5 1129 
 
8614 88,4 
    
S3 3762 3132,6 171,3 5,5 315  3447 91,6 
S4 3535 3432,4 247,9 7,2 446 3089 87,4 
S5 1273 4539,9 254,5 5,6 347 926 72,7 
S6 1173 4781,6 47,4 1,0 21 1152 98,2 
 
Skupaj smo analizirali 9.743 vključkov, ki so imeli skupno površino 15.886 µm2, od tega smo 
jih izločili 1.129 s skupno površino 721 µm2, kar predstavlja 4,5 % površine vseh analiziranih 
vključkov. Za analizo je ostalo 8.614 vključkov. Za namen izračuna površinskega deleža ter 
števila vključkov na enoto površine smo zmanjšali vrednost celotne analizirane površine 
sorazmerno s površinskim deležem izločenih vključkov. V Tabeli 24 ter na Sliki 40 so podani 
število ter površinski delež vključkov na 1 mm2 ter povprečna velikost vključkov v µm2 za 
posamezno šaržo. 
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Tabela 24: Število in površina vključkov na mm2, površinski delež ter povpr. velikost vključkov. 
Vzorec Št. vključkov [N] na mm2 
Površina vključkov 
[µm2] na mm2 
Površinski delež  
vključkov [%] 
Povprečna 
velikost vključkov 
[µm2] 
S3 405 348,2 0,0348 0,86 
S4 370 381,3 0,0381 1,03 
S5 109 504,4 0,0504 4,63 
S6 129 531,3 0,0531 4,11 
 
 
Slika 40: Število in površina vključkov na mm2 ter povprečna velikost vključkov. 
 
Vsi podani rezultati števila ter površine vključkov se v nadaljevanju nanašajo le na vključke, ki 
niso bili izločeni pri obdelavi podatkov. Vzorec S6 brez legirnih dodatkov titana in cirkonija 
ima povprečno 129 vključkov na mm2. Povprečna površina vključkov predstavlja 531µm2 na 
mm2, povprečna velikost vključkov pa 4,11 µm2. Največje število vključkov je prisotnih v 
vzorcu S3, legiranim s cirkonijem, in znaša v povprečju 405 vključkov na mm2, kar je za 213 % 
več kot pri referenčnem vzorcu S6. V vzorcu S3 imajo vključki najmanjšo povprečno velikost 
ter najmanjši površinski delež v primerjavi z vzorcem S6, kjer je povprečna velikost vključkov 
manjša za 79 %, površinski delež vključkov pa  manjši za 34 %. Vzorec S4, legiran s titanom 
in cirkonijem, ima v povprečju 370 vključkov na mm2, kar znese  186 % več vključkov na mm2 
kot pri referenčnem vzorcu S6. Površina vključkov je za 28 % manjša, povprečna velikost 
vključkov pa je za 75 % manjša kot pri vzorcu S6. Vzorec S5, legiran s titanom, ima v 
primerjavi z referenčnim vzorcem S6 v povprečju za 16 % manj vključkov na mm2. Povprečna 
velikost vključkov je za 13 % večja, povprečni delež vključkov pa je za 5 % manjši v primerjavi 
z referenčnim vzorcem.  
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Vzorca S3 ter S4, dolegirana s cirkonijem ter kombinacijo cirkonija in titana, imata najvišje 
število vključkov na površinsko enoto ter najmanjši površinski delež vključkov. Prav tako je 
pri vzorcih S3 ter S4 najmanjša povprečna velikost vključkov. Vzorec S5, dolegiran le s 
titanom, ima najmanjše število vključkov na površinsko enoto ter največjo povprečno velikost 
vključkov. Površinski delež vključkov je primerljiv z referenčnim vzorcem brez dodatkov 
cirkonija in titana.        
Za lažjo primerjavo velikosti posameznih vključkov smo izmerjeno površino (P) posameznega 
vključka preračunali v premer idealnega kroga (PIK) po Enačbi 5: 
𝑃𝐼𝐾 = ඨ
4𝑃
𝜋
 
(5) 
Na podlagi izračunanega idealnega premera smo vključke razdelili v osem velikostnih 
razredov, tako po absolutnih vrednostih kot po deležih. Porazdelitev števila vključkov v 
posameznem velikostnem razredu vidimo v Tabeli 25 ter na Sliki 41. Površinski delež 
vključkov za posamezen velikostni razred ter celotna površina vključkov, ki smo jih uporabili 
v analizi, so podani v Tabeli 26 ter na Sliki 42. Celotna površina vključkov za posamezno šaržo 
je podana na sekundarni osi.    
Tabela 25: Porazdelitev števila vključkov v velikostne razrede. 
PIK v µm <1 1≤x<1,5 1,5≤x<2 2≤x<2,5 2,5≤x<3 3≤x<4 4≤x<5 ≥5 Skupaj [N] 
S3 
[N] 2200 999 181 49 11 6 1 0 3447 [%] 63,8 29,0 5,3 1,4 0,3 0,2 0,0 0,0 
S4 
[N] 1992 810 195 55 17 10 4 6 3089 [%] 64,5 26,2 6,3 1,8 0,5 0,3 0,1 0,2 
S5 
[N] 225 145 132 122 120 125 37 20 926 
[%] 24,3 15,7 14,3 13,2 12,9 13,5 4,0 2,2 
S6 
[N] 112 222 202 250 230 112 16 8 1152 [%] 9,7 19,3 17,5 21,7 20,0 9,7 1,4 0,7 
 
Tabela 26: Površinski delež vključkov za posamezen velikostni razred in celotna površina vključkov. 
PIK v µm <1 1≤x<1,5 1,5≤x<2 2≤x<2,5 2,5≤x<3 3≤x<4 4≤x<5 ≥5 Skupaj [µm2] 
S3 [µm
2] 1081,9 1153,9 414,8 184,0 59,6 52,8 14,4 0,0 2961,3 [%] 36,5 39,0 14,0 6,2 2,0 1,8 0,5 0,0 
S4 [µm
2] 986,3 950,3 456,4 206,0 91,9 80,2 70,7 342,7 3184,5 [%] 31,0 29,8 14,3 6,5 2,9 2,5 2,2 10,8 
S5 [µm
2] 104,8 180,5 309,1 468,5 709,8 1161,5 550,0 801,1 4285,4 [%] 2,4 4,2 7,2 10,9 16,6 27,1 12,8 18,7 
S6 [µm
2] 56,1 290,9 502,2 973,9 1357,3 958,1 249,8 346,0 4734,3 [%] 1,2 6,1 10,6 20,6 28,7 20,2 5,3 7,3 
  
58 
 
 
Slika 41: Porazdelitev števila vključkov v velikostne razrede. 
 
 
Slika 42: Površinski delež vključkov za posamezen velikostni razred ter celotna površina vključkov. 
 
Obravnava velikost vključkov se v nadaljevanju nanaša na preračunani premer idealnega kroga 
(PIK), razen če je to posebej navedeno. Iz rezultatov avtomatske analize vključkov je razvidno, 
da je pri referenčnem vzorcu S6 več kot 53 % vključkov večjih od 2 µm. Ti vključki 
predstavljajo 82 % površine vseh vključkov. Delež vključkov, manjših od 1,5 µm, znaša 29 %. 
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Pri vzorcu S3, dolegiranim s cirkonijem, je delež vključkov, večjih od 2 µm, manjši od 2 %, 
več kot 92 % analiziranih vključkov pa je manjših od 1,5 µm. Vključki, manjši od 1,5 µm, 
predstavljajo okoli 75 % celotne površine vključkov pri vzorcu S3. Vzorec S4, dolegiran s 
kombinacijo cirkonija in titana, vsebuje okoli 91 % vključkov manjših od 1,5 µm. Ti vključki 
predstavljajo okoli 61 % celotne površine vključkov. Pri vzorcu S5, dolegiranim s titanom, je 
okoli 46 % vključkov večjih od 2 µm. Ti vključki predstavljajo 86 % površine vseh vključkov. 
Delež vključkov, manjših od 1,5 µm, znaša 40 % in predstavljajo manj kot 7 % površine vseh 
vključkov. 
Iz razporeditve vključkov v posamezne velikostne razrede je razvidno, da ima dodatek cirkonija 
izrazit vpliv na velikostno razporeditev vključkov. Z dodatkom cirkonija ter kombinacije 
cirkonija in titana imamo v primerjavi z referenčnim vzorcem večji delež vključkov razporejen 
v manjšem velikostnem razredu.  
Tipi vključkov ter sestava posameznih vključkov je natančneje podana v poglavju 4.2.3.2,  kjer 
smo posamezne vključke analizirali s pomočjo kombinacije EDS ter EBSD metode.  
 
4.2.3.2 EDS ter EBSD analiza vključkov 
Natančnejša karakterizacija posameznih vključkov je bila narejena s kombinacijo pridobljenih 
podatkov z EDS ter EBSD metodo. Analiza sestave posameznih vključkov je bila narejena s 
pomočjo točkovnih EDS analiz mikrokemijske sestave ter EDS ploskovne porazdelitve 
elementov v posameznih vključkih. S pomočjo Kikuchijevih vzorcev, dobljenih z analizo 
EBSD, pa smo dobili informacije o kristalografskih značilnostih posameznih mest v vključkih.   
V vzorcu S3, ki vsebuje cirkonij, prevladujejo kompleksni oksidni vključki. Tipični vključki 
so sestavljeni iz oksidov na osnovi cirkonija, kroma, mangana ter silicija. Vključki vsebujejo 
še manjši delež vanadija in aluminija. Tipični vključki so prikazani na Sliki 43. V Tabeli 27 so 
podane točkovne mikrokemijske sestave vključkov, narejene s pomočjo analize EDS. Na 
Sliki 45 so podani Kikuchijevi vzorci za posamezna analizirana mesta, ki sovpadajo z mesti 
EDS analize, podane na Sliki 43. Kompleksni vključki so sestavljeni iz treh tipov vključkov, in 
sicer oksidov na osnovi cirkonija, oksidov na osnovi krom-mangana s povišanim deležem 
vanadija ter oksidi na osnovi silicija. Iz ploskovne razporeditve elementov za vključek 1 (Slika 
44) ter vključek 3 (Priloga P2) je razvidno, da oksidi na osnovi cirkonija tvorijo jedro vključka, 
okoli katerega so razporejeni oksidi na osnovi krom-mangana ter silicija. Iz rezultatov EBSD 
analize (Priloga P3) kristalne strukture je razvidno, da jedro vključkov sestavljajo cirkonijevi 
oksidi ZrO2 z monoklinsko kristalno mrežo. Oksidi na osnovi krom-mangana-vanadija pa imajo 
tetragonalno kristalno mrežo.  
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Tabela 27: Kemijska sestava  EDS analiz na Sliki 43 v mas.%. 
Vključek 1 O Zr Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 27,6 67,5 0,8 / / 0,7 / 3,4 
Spectrum 2 28,6 26,9 15,6 9,6 2,4 1,2 0,7 15,0 
Spectrum 3 31,9 35,2 7,7 4,0 1,2 4,8 / 15,2 
 
Vključek 2 O Zr Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 27,0 53,9 6,1 4,0 1,1 / / 7,9 
Spectrum 2 26,7 1,7 31,7 18,9 4,9 0,5 / 15,6 
 
Vključek 3 O Zr Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 28,7 64,0 1,1 / / 0,9 / 5,3 
Spectrum 2 24,3 2,4 36,1 21,0 5,4 0,4 1,1 9,3 
Spectrum 3 31,1 21,2 15,1 7,7 2,5 9,1 / 13,3 
 
Vključek 4 O Zr Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 3 30,9 56,8 3,6 1,2 / 1,5 / 6,0 
Spectrum 4 29,4 63,1 1,2 / / 0,3 / 6,0 
Spectrum 5 29,7 61,3 1,7 / / 1,8 / 5,5 
Spectrum 6 36,3 42,2 2,5 / / 7,8 / 11,2 
Slika 43: Tipični kompleksni vključki v vzorcu S3. 
Vključek 1 Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
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Slika 44: Ploskovna razporeditev elementov v vključku 1, vzorec S3. 
Vključek 1 
Slika 45: Kikuchijevi vzorci za vključek 1, vzorec S3. 
Mesto analize: Spectrum1; monoklinska kristalna mreža - ZrO2 
Mesto analize: Spectrum2; tetragonalna kristalna mreža - ZrO2 
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V vzorcu S4, ki vsebuje titan in cirkonij, prevladujejo kompleksni vključki. Tipični vključki so 
sestavljeni iz oksidov na osnovi cirkonija, titanovih oksidov in nitridov ter manganovih 
sulfidov. Vključki vsebujejo še vanadij ter aluminij. Tipični vključki so prikazani na Sliki  46. 
V Tabeli 28 so podane točkovne mikrokemijske sestave vključkov, narejene s pomočjo EDS 
analize. Kikuchijevi vzorci za posamezna analizirana mesta, ki sovpadajo z mesti EDS analize, 
so podani na Sliki 47. Jedro kompleksnih vključkov sestavljajo cirkonij-titanovi oksidi, pri 
katerih prevladuje delež cirkonija, ki predstavlja več kot 40 mas.%. Jedro vključkov ima 
monoklinsko kristalno mrežo tipa ZrO2. Prisotna sta dva tipa kompleksnih vključkov. Pri enem 
tipu je jedro na osnovi cirkonijevega oksida obdano z nitridom na osnovi titana, pri drugem tipu 
pa s plaščem manganovega sulfida. Vključki, pri katerih zunanji plašč sestoji iz nitridov, so 
oglate oblike, v plašču pa je povišan delež vanadija. Kristalna struktura nitrida je kubična in je 
tipa TiN (Kikuchijevi vzorci v Prilogi P4). Vključki, pri katerih je zunanji plašč sestavljen iz 
manganovega sulfida, imajo sferično obliko. Z EBSD analizo smo potrdili kubično kristalno 
strukturo tipa MnS.      
 
 
 
 
Slika 46: Tipični kompleksni vključki v vzorcu S4. 
Vključek 1 Vključek 2 
Vključek 3 
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Tabela 28: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 46 v mas.%. 
Vključek 1 O N S Zr Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 24,9 / / 50,7 7,0 4,2 1,6 0,8 / 0,5 10,3 
Spectrum 2 5,9 / 13,5 12,6 5,1 7,3 28,4 1,5 / 0,4 25,3 
Spectrum 3 / / / / / 14,0 1,2 0,6 0,6 / 83,6 
 
Vključek 2 O N S Zr Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 13,1 5,2 / 14,1 38,6 5,4 1,9 4,4 / 0,7 16,6 
Spectrum 2 28,8 / / 43,1 12,0 3,1 1,5 1,5 / 0,8 9,2 
Spectrum 3 / / / / / 13,3 1,2 / 0,8 / 84,7 
 
Vključek 3 O N S Zr Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 27,6 / 1,2 40,1 5,9 4,3 2,3 1,1 / 0,8 16,7 
Spectrum 2 7,4 / 9,0 16,1 4,0 7,7 16,8 1,5 / 0,5 37,0 
 
 
 
 
V vzorcu S5, ki vsebuje titan, prevladujejo oksidi na osnovi titana, ki vsebujejo še silicij, 
aluminij, mangan, krom ter vanadij. Tipični vključki so prikazani na Sliki 48. V Tabeli 29 so 
podane točkovne mikrokemijske sestave vključkov, narejene s pomočjo EDS analize. Oksidi 
na osnovi titana imajo heksagonalno osnovno celico tipa Ti2O3, kar je razvidno iz Kikuchijevih 
vzorcev na Sliki 50, ki sovpadajo z mesti EDS analiz. Oksidi na osnovi titana so monokristalni, 
saj imajo po celotnem preseku identično kristalografsko orientacijo, kar se kaže kot identičen 
Kikuchijev vzorec po celotnem preseku posameznega vključka. Kompleksni vključki so 
sestavljeni iz skupka posameznih kristalografsko enovitih oksidov na osnovi titana ter oksidov 
na osnovi silicija. Na mejah med posameznimi vključki, ki sestavljajo kompleksne vključke, 
pride do obogatitve z aluminijem. Sestava kompleksnih vključkov je vidna na Sliki 49, kjer je 
prikazana ploskovna porazdelitev elementov za vključek 4. Posamezni vključki na osnovi 
Slika 47: Kikuchijevi vzorci za vključek 1, vzorec S4. 
Mesto analize: Spectrum1; monoklinska kristalna mreža - ZrO2 
Mesto analize: Spectrum2; kubična kristalna mreža - MnS 
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titanovega oksida, ki tvorijo kompleksne vključke, imajo različne kristalne orientacije in med 
seboj niso kristalografsko povezani, kar je razvidno iz različnih Kikuchijevih vzorcev 
(Priloga P5). 
 
 
 
Tabela 29: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 48 v mas.%. 
Vključek 1 O Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 34,6 41,7 6,6 4,4 6,1 / 0,9 5,7 
 
Vključek 2 O Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 30,7 38,1 7,9 4,0 6,3 / 0,8 12,2 
 
Vključek 3 O Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 33,4 40,9 7,1 4,4 7,8 / 1,0 5,4 
 
Vključek 4 O Ti Cr Mn V Si Al Fe 
Spectrum 1 14,5 9,6 10,3 1,2 1,7 5,1 1,0 56,6 
Spectrum 2 34,0 41,2 6,6 5,0 6,3 / 0,7 6,2 
Spectrum 3 / 12,4 12,9 1,2 2,6 / / 70,9 
Spectrum 4 32,0 32,5 7,5 4,5 4,7 1,3 0,9 16,6 
 
Slika 48: Tipični vključki v vzorcu S5. 
Vključek 1 Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
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Slika 49: Ploskovna razporeditev elementov v vključku 4, vzorec S5. 
Vključek 4 
Slika 50: Kikuchijevi vzorci za vključek 1, vključek 2 ter vključek 3, vzorec S5. 
Vključek 1, Spectrum1: Ti2O3  Vključek 2, Spectrum1: Ti2O3  Vključek 3, Spectrum1: Ti2O3  
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V vzorcu S6, ki ne vsebuje titana in cirkonija, prevladujejo oksidi na osnovi silicija in mangana, 
ki vsebujejo še aluminij, krom ter vanadij. Tipični vključki so prikazani na Sliki 51. V Tabeli 30 
so podane točkovne mikrokemijske sestave vključkov, narejene s pomočjo EDS analize. 
Kikuchijevi vzorci, ki sovpadajo z mesti EDS analiz, so podani na Sliki 53. Enostavni vključki 
so sestavljeni iz mangan-silicijevih oksidov, ki vsebujejo manjši delež kroma ter vanadija. S 
pomočjo EBSD analize smo jih identificirali kot okside s triklinsko osnovno celico, ki se 
najbolje ujema s kristalno strukturo rodonita (Mn, Fe, Mg, Ca) SiO3 (Priloga P6). Kompleksni 
vključki so sestavljeni iz mangan-silicijevih oksidov, katerih rob je lokalno obdan z oksidom s 
povišanim deležem kroma ter vanadija. Mesta s povišanim deležem kroma ter vanadija smo z 
EBSD analizo identificirali kot okside s tetragonalno osnovno celico, ki se najbolje ujema s 
kristalno strukturo braunita. Iz mikrokemijske sestave ter ploskovne razporeditve elementov za 
vključek 4 (Slika 52) je razvidno, da je jedro vključka sestavljeno iz oksida na osnovi silicija, 
okoli katerega je oksidni plašč na osnovi mangana in silicija,  na robovih pa so prisotna mesta, 
ki so bogata s kromom in vanadijem. Kristalografski podatki, na podlagi katerih smo s pomočjo 
računalniške simulacije in primerjave s Kikuchijevimi vzorci identificirali posamezno fazo v 
vzorcih od S3 do S6, so podani v Prilogi P7. 
 
 
 
Slika 51: Tipični vključki v vzorcu S6. 
Vključek 1 Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
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Tabela 30: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 51 v mas.%. 
Vključek 1 O Si Cr Mn V S Al Fe 
Spectrum 1 40,6 20,0 4,2 24,9 0,4 0,2 / 9,7 
 
Vključek 2 O Si Cr Mn V S Al Fe 
Spectrum 1 29,8 13,9 11,5 11,9 1,5 0,9 0,5 30,0 
 
Vključek 3 O Si Cr Mn V S Al Fe 
Spectrum 1 16,9 1,8 18,8 8,0 2,6 / 0,9 51,0 
Spectrum 2 19,5 1,8 19,6 12,7 3,0 0,9 1,5 41,0 
Spectrum 3 30,8 13,1 11,1 21,4 1,5 0,9 0,5 20,7 
 
Vključek 4 O Si Cr Mn V S Al Fe 
Spectrum 1 38,2 15,8 6,6 24,7 0,8 0,8 0,5 12,6 
Spectrum 2 37,7 21,7 9,4 12,3 1,2 1,0 / 16,7 
Spectrum 3 16,4 9,2 12,3 2,5 0,9 0,5 / 58,2 
Spectrum 4 20,6 4,2 18,0 12,8 2,6 0,4 1,2 40,2 
 
 
 
 
 
Slika 52: Ploskovna razporeditev elementov v vključku 4, vzorec S6. 
Vključek 4 
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Slika 53: Kikuchijevi vzorci za vključek 4, vzorec S6. 
Mesto analize: Spectrum 1; triklinska kristalna mreža, rodonit 
Mesto analize: Spectrum 4; tetragonalna kristalna mreža, braunit 
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4.3 REZULTATI KONČNIH ŠARŽ 
4.3.1 Kemijska analiza jekla 
Rezultati kemijske analize v masnih odstotkih za posamezno šaržo so podani v Tabeli 31.   
Tabela 31: Kemijska sestava šarž K1-1, K1-2, K2-1, K2-2, K3-1, K3-2, K4-1 ter K4-2. 
 C Si Mn Cr Ni Mo V Al Ca Ti Zr O* N* Fe 
K1-1 0,11 0,25 0,74 11,65 2,71 1,62 0,29 0,028 0,0003 <0,001 <0,001 58 330 Bal. 
K2-1 0,11 0,25 0,76 11,65 2,72 1,65 0,29 0,009 0,0011 0,031 <0,001 110 340 Bal. 
K3-1 0,11 0,25 0,79 11,65 2,72 1,66 0,29 0,022 0,0003 0,023 0,021 85 340 Bal. 
K4-1 0,11 0,24 0,78 11,65 2,71 1,65 0,29 0,019 0,0003 0,004 0,029 108 340 Bal. 
  
K1-2 0,11 0,24 0,70 11,55 2,73 1,67 0,29 0,008 0,0002 0,041 <0,001 91 340 Bal. 
K2-2 0,11 0,24 0,73 11,55 2,72 1,65 0,29 0,007 0,0003 0,043 <0,001 117 350 Bal. 
K3-2 0,11 0,24 0,76 11,60 2,70 1,64 0,29 0,015 0,0000 0,035 0,021 73 340 Bal. 
K4-2 0,11 0,24 0,77 11,55 2,71 1,64 0,29 0,008 0,0002 0,005 0,071 105 340 Bal. 
*vrednosti, podane v ppm 
Šarža K1-1 ne vsebuje cirkonija ter titana in ima kemijsko sestavo primerljivo izhodnemu 
materialu, zato je bila uporabljena kot referenčna šarža. Šarže K1-2, K2-1 ter K2-2 imajo 
povišan delež titana. Šarži K3-1 ter K3-2 imata povišan delež titana in cirkonija, šarži K4-1 ter 
K4-2 pa imata povišan delež cirkonija. Pri šaržah serije Kx-1 (K2-1, K3-1 ter K4-1) so 
dolegirane optimalne količine titana in cirkonija in se gibljejo med 0,027 +/- 0,005 mas.%, med 
tem ko je pri seriji Kx-2 (K1-2, K2-2, K3-2 ter K4-2) dolegiran povišan delež cirkonija ter 
titana. Pri legiranju je izkoristek titana znašal med 66 in 73 %, izkoristek cirkonija pa med 62 
in 67 %. 
4.3.2 Kalilna vrsta 
Trdota po kaljenju narašča do temperature 1040 °C, z nadaljnjim naraščanjem temperature pa 
prične trdota padati. Najvišje dosežene trdote pri vseh vzorcih so dosežene pri avstenitizaciji na 
temperaturi 1040 °C in znašajo od 46,5 do 47 HRc. Velikost avstenitnega zrna se veča 
sorazmerno z višjo temperaturo avstenitizacije. Z naraščajočo temperaturo najhitreje raste zrno 
pri vzorcu K1-1, ki nima dolegiranega cirkonija ter titana, najpočasneje pa raste zrno pri vzorcu 
K2-1, dolegiranim s titanom. Pri temperaturi avstenitizacije 980 °C znaša pri vzorcih K2-1, 
K3-1 ter K4-1 povprečna velikost zrn za oceno 8-9, pri vzorcu K1-1 pa znaša povprečna 
velikost za oceno 6-7. Pri temperaturi avstenitizacije 1080 °C znaša pri vzorcih K2-1, K3-1 ter 
K4-1 povprečna velikost zrn za oceno 7-8, pri vzorcu K1-1 pa znaša velikost za oceno 4-5. Pri 
temperaturi avstenitizacije 1160 °C znaša povprečna velikost zrna za vzorec K2-1 za oceno 7, 
za K3-1 za oceno 6, za K4-1 za oceno 5-6 ter za K1-1 za oceno 1-2. Velikost zrna pri seriji 
Kx-2 je pri najvišji temperaturi avstenitizacije primerljiva z velikostjo zrna vzorcev serije KX-1 
pri enaki temperaturi avstenitizacije. V Tabeli 32 in 33 ter na Sliki 54 so podani rezultati za 
velikosti prvotnih avstenitnih zrn ter trdote po kaljenju. 
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Tabela 32: Velikost prvotnih avstenitnih zrn pri različnih temperaturah avstenitizacije. 
Vzorec 
Temperatura kaljenja [°C] 
980 1000 1020 1040 1060 1080 1100 1120 1140 1160 1160  
K1-1 6-7 5-6 4-5 4-5 4-5 3 3 2 2 1-2 K1-2 7 
A
ST
M
 
E1
12
 
K2-1 8-9  8 8 8 8 7-8  7-8  7-8  7  7  K2-2 6 
K3-1 8-9  8 8 8  8 7-8 7-8 7-8  6-7  6  K3-2 5-6 
K4-1 8-9 8 8 8  8  7-8  7  6-7  6  5-6  K4-2 5-6 
 
Tabela 33: Trdota pri različnih temperaturah avstenitizacije. 
Vzorec 
Temperatura kaljenja [°C]  
980 1000 1020 1040 1060 1080 1100 1120 1140 1160 
K1-1 46,5 47,0 47,0 47,0 46,0 46,0 46,0 46,0 45,0 45,0 
Tr
do
ta
 v
 H
R
c K1-2 46,0 46,5 47,0 47,0 45,5 45,5 46,0 45,5 45,0 44,5 
K2-1 45,5 46,0 46,5 46,5 46,0 46,0 46,0 44,5 45,0 44,5 
K2-2 45,5 46,0 46,0 46,5 46,5 46,5 46,0 45,5 45,5 45,0 
K3-1 46,0 46,5 47,0 47,0 46,0 46,5 46,0 45,0 45,0 45,5 
K3-2 46,0 46,5 46,5 46,5 45,5 46,0 46,0 45,0 45,5 45,5 
K4-1 47,0 47,0 47,0 47,0 46,0 46,0 47,0 46,5 45,5 45,5 
K4-2 46,5 46,5 47,0 47,0 46,0 46,0 47,0 46,5 45,5 45,0 
 
 
Slika 54: Velikost prvotnih avstenitnih kristalnih zrn pri različnih temp. avstenitizacije. 
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4.3.3 Avtomatska analiza nekovinskih vključkov  
4.3.3.1 Obdelava podatkov ter delež vključkov na površinsko enoto 
Pri obdelavi podatkov za posamezen vzorec smo zaradi večje reprezentativnosti in natančnosti 
upoštevali enake kriterije za izločitev neustreznih rezultatov kot pri avtomatski analizi vzorcev 
vmesnih šarž. Tabela 34 predstavlja število ter površino za vse analizirane vključke ter za 
vključke, uporabljene v analizi.  
Tabela 34: Število vseh in izločenih vključkov ter število vključkov, uporabljenih v analizi. 
  
  
Vsi analizirani 
vključki Izločeni vključki 
  
Vključki, uporabljeni v 
analizi 
Število Površina Število Površina Število Površina 
[N] [µm2] [N] [%] [µm2] [%] [N] [%] [µm2] [%] 
Vsi vzorci 32826 47748,2 2671 8,1 3115,7 6,5  30155 91,9 44632,6 93,5 
Serija Kx-1 19872 25672,9 2044 10,3 2163,0 8,4  17828 89,7 23509,9 91,6 
Serija Kx-2 12954 22075,4 627 4,8 952,7 4,3  12327 95,2 21122,7 95,7 
 
K1-1 1335 6161,4 79 5,9 745,7 12,1 
 
1256 94,1 5415,8 87,9 
K2-1 1920 5924,4 20 1,0 111,9 1,9 1900 99,0 5812,5 98,1 
K3-1 10196 9446,6 1705 16,7 788,6 8,3 8491 83,3 8657,9 91,7 
K4-1 6421 4140,4 240 3,7 516,8 12,5 6181 96,3 3623,6 87,5 
 
K1-2 2648 8553,9 25 0,9 144,5 1,7  2623 99,1 8409,4 98,3 
K2-2 2757 5211,2 146 5,3 226,4 4,3  2611 94,7 4984,8 95,7 
K3-2 5654 5844,7 233 4,1 314,0 5,4  5421 95,9 5530,7 94,6 
K4-2 1895 2465,6 223 11,8 267,7 10,9  1672 88,2 2197,8 89,1 
 
Skupaj smo analizirali 32.826 vključkov, ki so imeli skupno površino 47.748 µm2, od tega smo 
jih izločili 2.671 s skupno površino 3.115,7 µm2, kar predstavlja 6,5 % površine vseh 
analiziranih vključkov. Za analizo je ostalo 30.155 vključkov. Za namen izračuna površinskega 
deleža ter števila vključkov na enoto površine smo zmanjšali vrednost celotne analizirane 
površine sorazmerno s površinskim deležem izločenih vključkov. V Tabeli 35 ter na Slikah 55 
in 56 so podani število ter površinski delež vključkov na 1 mm2 ter povprečna velikost 
vključkov v µm2 za posamezno šaržo. 
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Tabela 35: Število in površina vključkov na mm2, površinski delež ter povprečna velikost vključkov. 
 Št. vključkov  [N] na mm² 
Površina vključkov 
[µm2] na mm² 
Površinski delež  
vključkov [%] 
Povprečna velikost 
vključkov [µm²] 
Vsi vzorci 448 791,7 0,0792 1,77 
Vsi ser. Kx-1 529 698,0 0,0698 1,32 
Vsi ser. Kx-2 366 885,4 0,0885 2,42 
 
K1-1 149 643,1 0,0643 4,31 
K2-1 226 690,2 0,0690 3,06 
K3-1 1008 1028,2 0,1028 1,02 
K4-1 734 430,4 0,0430 0,59 
 
K1-2 311 998,6 0,0999 3,21 
K2-2 310 1454,8 0,1455 4,70 
K3-2 644 710,3 0,0710 1,10 
K4-2 199 377,3 0,0377 1,90 
 
 
Slika 55: Število in površina vključkov na mm2 ter povprečna velikost vključkov serije Kx-1. 
 
Slika 56: Število in površina vključkov na mm2 ter povprečna velikost vključkov serije Kx-2. 
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Vsi podani rezultati števila ter površine vključkov v nadaljevanju se nanašajo le na vključke, ki 
niso bili izločeni pri obdelavi podatkov. Referenčen vzorec K1-1 brez legirnih dodatkov titana 
in cirkonija ima povprečno 149 vključkov na mm2. Povprečna površina vključkov znaša 
643 µm2 na mm2, povprečna velikost vključkov pa je 4,13 µm2. Največje število vključkov je 
prisotnih v vzorcu K3-1, legiranim s cirkonijem in titanom in znaša v povprečju 1008 vključkov 
na mm2, so pa vključki v povprečju za 76 % manjši kot v referenčnem vzorcu K1-1. Največji 
površinski delež vključkov je pri vzorcu K2-2, legiranim s presežkom titana, ki ima tudi 
največjo povprečno velikost vključkov. Najmanjša povprečna velikost vključkov je pri vzorcu 
K4-1, legiranim s cirkonijem, ki znaša v povprečju le 14 % povprečne velikosti vključkov v 
referenčnem vzorcu K1-1. Površinski delež vključkov vzorca K4-1 predstavlja 67 % 
površinskega deleža vključkov v vzorcu K1-1. Manjši površinski delež vključkov ima samo 
vzorec K4-2, legiran s presežkom cirkonija, in znaša 59 % površinskega deleža referenčnega 
vzorca. Povprečna velikost vključkov v tem vzorcu je za 2,2-krat večja od povprečne velikosti 
vključkov v vzorcu K4-1.    
4.3.3.2 Razdelitev vključkov v velikostne razrede 
Za lažjo primerjavo velikosti posameznih vključkov ter njihovo razporeditev v velikostne 
razrede smo izmerjeno površino (P) posameznega vključka preračunali v premer idealnega 
kroga (PIK) po Enačbi 5.  
Na podlagi izračunanega idealnega premera smo vključke razdelili v osem velikostnih 
razredov, tako po absolutnih vrednostih kot po deležih. Porazdelitev števila vključkov v 
posameznem velikostnem razredu vidimo v Tabeli 36 ter na Slikah 57 in 58. Površinski delež 
vključkov za posamezen velikostni razred ter celotna površina vključkov, ki smo jih uporabili 
v analizi, je podana v Tabeli 37 ter na Slikah 59 in 60. Celotna površina vključkov za posamezno 
šaržo je podana na sekundarni osi. 
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Tabela 36: Porazdelitev števila vključkov v velikostne razrede. 
PIK  
[µm] <1 1≤x<1,5 1,5≤x<2 2≤x<2,5 2,5≤x<3 3≤x<4 4≤x<5 ≥5 
Skupaj 
[N] 
K1-1 [N] 292 321 214 134 80 86 79 50 1256 [%] 23,2 25,6 17,0 10,7 6,4 6,8 6,3 4,0 
K2-1 [N] 519 524 337 210 149 96 36 29 1900 [%] 27,3 27,6 17,7 11,1 7,8 5,1 1,9 1,5 
K3-1 [N] 5711 1650 616 314 123 55 15 7 8491 [%] 67,3 19,4 7,3 3,7 1,4 0,6 0,2 0,1 
K4-1 [N] 5205 740 163 50 14 5 3 2 6182 [%] 84,2 12,0 2,6 0,8 0,2 0,1 0,0 0,0 
 
K1-2 [N] 598 698 464 352 234 199 52 26 2623 [%] 22,8 26,6 17,7 13,4 8,9 7,6 2,0 1,0 
K2-2 [N] 867 518 304 241 220 242 105 114 2611 [%] 33,2 19,8 11,6 9,2 8,4 9,3 4,0 4,4 
K3-2 [N] 3609 955 454 223 115 57 4 4 5421 [%] 66,6 17,6 8,4 4,1 2,1 1,1 0,1 0,1 
K4-2 [N] 849 286 206 161 78 82 10 0 1672 [%] 50,8 17,1 12,3 9,6 4,7 4,9 0,6 0,0 
 
Tabela 37: Površinski delež vključkov za posamezen velikostni razred in celotna površina vključkov. 
PIK   
[µm] <1 1≤x<1,5 1,5≤x<2 2≤x<2,5 2,5≤x<3 3≤x<4 4≤x<5 ≥5 
Skupaj  
[μm2] 
K1-1 
[μm2] 141,4 394,8 513,8 531,4 472,4 811,4 1218,8 1331,8 
5415,8 
[%] 2,6 7,3 9,5 9,8 8,7 15,0 22,5 24,6 
K2-1 
[N] 254,5 661,1 813,2 829,2 868,6 882,1 554,6 949,2 
5812,5 
[%] 4,4 11,4 14,0 14,3 14,9 15,2 9,5 16,3 
K3-1 
[N] 2420,1 1928,2 1433,8 1214,5 704,3 467,0 234,9 255,3 
8657,9 
[%] 28,0 22,3 16,6 14,0 8,1 5,4 2,7 2,9 
K4-1 
[N] 1981,7 833,0 367,0 195,4 81,1 39,3 47,7 78,7 
3624,0 
[%] 54,7 23,0 10,1 5,4 2,2 1,1 1,3 2,2 
 
K1-2 
[N] 297,4 852,0 1118,0 1395,6 1374,2 1830,9 769,8 771,7 
8409,4 
[%] 3,5 10,1 13,3 16,6 16,3 21,8 9,2 9,2 
K2-2 
[N] 347,4 630,3 726,0 954,6 1309,5 2259,7 1609,6 4425,3 
12262,4 
[%] 2,8 5,1 5,9 7,8 10,7 18,4 13,1 36,1 
K3-2 
[N] 1446,2 1131,7 1075,0 875,1 666,2 504,2 59,7 223,5 
5981,6 
[%] 24,2 18,9 18,0 14,6 11,1 8,4 1,0 3,7 
K4-2 
[N] 336,2 342,7 488,1 634,6 458,9 774,5 143,0 0,0 
3178,0 
[%] 10,6 10,8 15,4 20,0 14,4 24,4 4,5 0,0 
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Slika 57: Porazdelitev števila vključkov v velikostne razrede za serijo Kx-1. 
 
 
Slika 58: Porazdelitev števila vključkov v velikostne razrede za serijo Kx-2. 
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Slika 59: Površinski delež vključkov za posamezen velikostni razred za serijo Kx-1. 
  
 
 
Slika 60: Površinski delež vključkov za posamezen velikostni razred za serijo Kx-2. 
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Obravnava velikosti vključkov se v nadaljevanju nanaša na preračunan premer idealnega kroga 
(PIK), razen če je to drugače navedeno. Iz rezultatov avtomatske analize vključkov je razvidno, 
da je pri referenčnem vzorcu K1-1 34 % vključkov večjih od 2 µm, ti vključki predstavljajo 
81 % površine vseh vključkov. Delež vključkov, manjših od 1,5 µm, znaša 48 %. Pri vzorcu 
K2-2, legiranim s presežkom titana, je 35 % vključkov večjih od 2 µm in predstavljajo 86 % 
površine vseh vključkov. Najmanjši delež vključkov, večjih od 2 µm, je prisotnih v vzorcu 
K4-1, legiranim s cirkonijem in znaša manj kot 2 %. Ti vključki predstavljajo le 12 % površine 
vseh vključkov. Pri vzorcu K4-1 je več kot 96 % vključkov manjših od 1,5 µm. 
 
4.3.3.3 Analiza deleža modificiranih vključkov 
Za namen analize deleža modificiranih vključkov ter določitve osnovnih tipov vključkov v 
posameznem vzorcu smo normirali kemijsko sestavo posameznega vključka tako, da smo 
izločili delež železa in kroma ter ponovno izračunali delež za preostale elemente. S tem smo 
eliminirali vpliv velikosti vključka in s tem povezano napako dejanske kemijske sestave 
vključka zaradi vpliva osnove. Vključke, ki so imeli po normiranju delež kalcija večji ali enak 
od 5 mas.%, smo kvalificirali kot vključke, modificirane s kalcijem. Vključke, ki so imeli po 
normiranju delež titana in cirkonija večji ali enak od 10 mas.%, pa smo ustrezno kvalificirali 
kot vključke, modificirane s titanom oziroma cirkonijem. Delež modificiranih vključkov po 
vzorcih je podan v Tabeli 38, delež modificiranih vključkov po posameznih velikostnih 
razredih, njihov delež ter povprečna velikost za vzorce serije Kx-1 je grafično podana na 
Sliki 61 a−d ter za vzorce serije Kx-2 na Sliki 62 a−d. 
 
Tabela 38: Delež modificiranih vključkov po vzorcih. 
 Ca mod. 
Ti 
mod. 
Zr 
mod. 
Ti + Ca 
mod. 
Zr + Ca 
mod. 
Ti +Zr 
mod. 
NE 
mod. 
K1-1 20,2 / / / / / 79,8 
K2-1 0,4 85,8 / 10,0 / / 3,8 
K3-1 <0,1 12,3 35,2 / 0,1 47,9 4,5 
K4-1 0,7 / 93,7 / 1,0 / 4,6 
 
K1-2 / 97,0 / 0,9 / / 2,1 
K2-2 / 86,6 / / / / 13,4 
K3-2 0,4 10,0 22,8 <0,1 0,2 62,7 3,9 
K4-2 0,1 / 96,2 / / / 3,7 
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a) vzorec K1-1 – referenčen vzorec 
 
 
 
b) vzorec K2-1 – dodatek titana 
 
 
 
c) vzorec K3-1 – dodatek titana in cirkonija 
 
 
 
d) vzorec K4-1 – dodatek cirkonija 
 
 
 
Slika 61: Delež modificiranih vključkov ter povprečna velikost za serijo Kx-1. 
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a) vzorec K1-2 – dodatek titana 
 
 
 
b) vzorec K2-2 – dodatek titana 
 
 
 
c) vzorec K3-2 – dodatek titana in cirkonija 
 
 
 
d) vzorec K4-2 – dodatek cirkonija 
 
 
 
Slika 62: Delež modificiranih vključkov ter povprečna velikost za serijo Kx-2. 
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V referenčnem vzorcu K1-1 je s kalcijem modificiranih 20 % analiziranih vključkov. 
Modificirani vključki imajo v povprečju za 47 % manjši PIK kot nemodificirani. Pri vzorcih 
K2-1, K1-2 ter K2-2, dolegiranih s titanom, je 86,6 - 97 % vključkov modificiranih s titanom, 
od tega je pri vzorcu K2-1 10 % vključkov dodatno modificiranih s kalcijem. Samo s kalcijem 
je v vzorcih z dodatkom titana modificiranih manj od 0,5 % analiziranih vključkov. Pri vzorcih 
K3-1 ter K3-2 z dodatkom cirkonija in titana je s cirkonijem, titanom ali obema elementoma 
modificiranih več kot 95 % vseh analiziranih vključkov. S povečanjem deleža titana in cirkonija 
se je povišal delež vključkov istočasno modificiranih s cirkonijem in titanom, predvsem na 
račun zmanjšanja deleža vključkov, modificiranih samo s cirkonijem. Povprečna velikost 
vključkov se pri tem ni bistveno spremenila. Pri vzorcih K4-1 ter K4-2, dolegiranih s 
cirkonijem, je modificiranih več kot 95 % vseh vključkov. S povečanjem deleža cirkonija iz 
0,029 na 0,071 mas.% se delež modificiranih vključkov poveča le za 0,9 %. Pri tem se zmanjša 
število vključkov na račun povečanja povprečne velikosti le-teh.    
4.3.3.4 Delež reprezentativnih vključkov po šaržah 
Vključke smo klasificirali na podlagi normiranih kemijskih sestav brez železa ter kroma (enako 
kot za določitev deleža modificiranih vključkov). Pogoji za kvalifikacijo vključkov v 
posamezne tipe so podani v Tabeli 39. Kompleksni vključki so istočasno razporejeni med 
različne tipe vključkov. Dodatno se je upošteval vrstni red tvorbe oksidov na podlagi prostih 
Gibbsovih energij (Slika 98) in s tem povezan preostali delež prostega kisika. Pri določitvi tipa 
kompleksnih vključkov se je najprej upoštevala tvorba najstabilnejšega oksida, nato se je 
izračunal delež preostalega kisika, na podlagi katerega se je preveril obstoj naslednjega 
najstabilnejšega oksida.  
Vključke smo klasificirali kot Al2O3, SiO2, titanove okside, cirkonijeve okside ter titan in 
cirkonijeve nitride oziroma kot kombinacijo različnih vključkov v primeru kompleksnih 
vključkov. V Tabeli 40 je predstavljen delež vključkov v posamezni šarži glede na število ter 
glede na površinski delež. Vsota vseh deležev v posamezni šarži je večja od 100 %, saj je v 
primeru kompleksnih vključkov isti vključek razvrščen v več klasifikacijskih razredov. Na 
Slikah 63 in 64 je grafično predstavljen številčni ter površinski delež posameznih tipov 
vključkov za vse šarže. Grafični prikaz je normiran tako, da je skupni delež vseh vključkov 
100 %.  
Tabela 39: Pogoji za kvalifikacijo vključkov. 
Tip 
vključka 
Vsebnost posameznega elementa v mas.% 
Al Si Ti Zr O N Mn S 
Al2O3 > 7 / / / > 6 / / / 
SiO2 / > 7 / / > 7 / / / 
Ti-oksid / / > 10 / > 5 / / / 
Zr-oksid / / / > 10 > 3,5 / / / 
TiN / / > 10 / / > 3 / / 
ZrN / / / > 10 / > 1,5 / / 
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Tabela 40: Številčni ter površinski delež različnih tipov vključkov. 
Vzorec  Al2O3 Ti-oksid Zr-oksid TiN ZrN SiO2 
K1-1 številčni delež [%] 87,0 / / / / 31,2 površinski delež [%] 95,1 / / / / 38,5 
K2-1 številčni delež [%] 45,9 81,7 / 46,5 / / površinski delež [%] 58,6 86,7 / 36,4 / / 
K3-1 številčni delež [%] 0,8 30,1 79,3 31,1 / / površinski delež [%] 0,3 37,2 74,6 43,8 / / 
K4-1 številčni delež [%] 0,7 / 92,5 / 23,0 / površinski delež [%] 0,6 / 93,2 / 19,8 / 
       
K1-2 številčni delež [%] 8,9 82,3 / 58,3 / / 
površinski delež [%] 2,5 90,1 / 51,6 / / 
K2-2 številčni delež [%] 23,9 72,8 / 43,5 / / 
površinski delež [%] 50,5 92,2 / 33,5 / / 
K3-2 številčni delež [%] 0,2 23,9 70,0 51,0 / / 
površinski delež [%] 3,1 21,5 67,9 68,1 / / 
K4-2 številčni delež [%] / / 65,7 / 42,6 / 
površinski delež (%) / / 49,5 / 58,5 / 
 
 
 
Slika 63: Delež posameznih tipov vključkov za vzorce serije Kx-1. 
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Slika 64: Delež posameznih tipov vključkov za vzorce serije Kx-2. 
 
V referenčnem vzorcu K1-1 so prisotni aluminati ter silikati. V vzorcih, dolegiranih s titanom 
(K2-1, K1-2 ter K2-2), so prisotni aluminati, titanovi oksidi ter titanovi nitridi. Pri vzorcih, 
dolegiranih s titanom in cirkonijem (K3-1 ter K3-2), so prisotni cirkonijevi in titanovi oksidi 
ter delež titanovih nitridov, delež aluminatov je zanemarljiv. Vzorca, dolegirana s cirkonijem 
(K4-1 ter K4-2), vsebujeta cirkonijeve okside in nitride. 
 
4.3.3.5 Delež enostavnih in kompleksnih vključkov 
Na podlagi klasifikacije posameznih tipov vključkov smo določili delež enostavnih ter delež 
kompleksnih vključkov za posamezen vzorec. Za posamezen vzorec smo določili tudi delež 
enostavnih vključkov glede na tip vključkov. Rezultati so podani v Tabeli 41 ter v grafu na 
Sliki 65.  
Tabela 41: Delež vseh enostavnih vključkov ter delež enostavnih vključkov glede na tip. 
Vzorec Delež enostavnih vključkov glede na klasifikacijo [%] Delež vseh enostavnih vključkov [%] Al2O3 Ti-oksid Zr-oksid TiN ZrN SiO2 
K1-1 40,8 / / / / 6,8 47,6 
K2-1 1,8 15,6 / 9,0 / / 26,4 
K3-1 0,0 1,5 31,1 5,4 0,0 / 38,0 
K4-1 0,2 / 62,6 / 1,3 / 64,1  
K1-2 0,2 34,0 / 13,6 / / 47,8 
K2-2 1,0 23,2 / 10,4 / / 34,7 
K3-2 0,1 1,5 27,4 18,4 / / 47,3 
K4-2 / / 47,6 / 26,6 / 74,2 
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Slika 65: Delež enostavnih vključkov. 
 
Največji delež enostavnih vključkov imata vzorca, legirana s cirkonijem (K4-1 ter K4-2), 
medtem ko imajo vzorci, legirani s titanom ter kombinacijo titana in cirkonija, manjši delež 
enostavnih vključkov v primerjavi z referenčnim vzorcem K1-1. Pri vzorcih z dodatkom 
cirkonija ter kombinacije cirkonija in titana predstavljajo največji delež enostavnih vključkov 
oksidi na osnovi cirkonija. Pri vzorcih, legiranih samo s titanom, predstavljajo največji delež 
enostavnih vključkov oksidi na osnovi titana. V referenčnem vzorcu je največ enostavnih 
vključkov tipa Al2O3.  
 
4.3.4 EDS ter EBSD analize vključkov 
Natančnejša karakterizacija posameznih vključkov je bila narejena s kombinacijo pridobljenih 
podatkov z EDS ter EBSD metodo. Analiza sestave posameznih vključkov je bila narejena s 
pomočjo točkovnih EDS analiz mikrokemijske sestave ter EDS ploskovne porazdelitve 
elementov v posameznih vključkih. S pomočjo Kikuchijevih vzorcev, dobljenih z EBSD 
analizo, smo dobili informacije o kristalografskih značilnostih posameznih mest v vključkih.   
K1-1: V referenčnem vzorcu so prisotni enostavni vključki Al2O3 ter aluminati, modificirani s 
kalcijem (Slika 66, vključek 1 in 2). Osnovna sestava aluminatov, določena iz mikrokemijskih 
sestav EDS analiz, se relativno dobro ujema s stehiometrično sestavo Al2O3. Modificirani 
aluminati so sferične oblike, med tem ko so nemodificirani podolgovati. Kompleksni vključki 
so sestavljeni iz aluminatov, silikatov ter manganovih sulfidov. Tipična primera kompleksnega 
vključka v vzorcu K1-1 sta na Sliki 66 (vključek 3 in 4). V Tabeli 42 so podane pripadajoče 
točkovne mikrokemijske sestave pridobljene s pomočjo EDS analiz. Na Sliki 67 je prikazana 
ploskovna porazdelitev elementov za kompleksen vključek 3, na Sliki 68 pa so podani 
Kikuchijvi vzorci EBSD analiz, ki sovpadajo z mesti EDS analiz za vključek 3. Iz kombinacije 
mikrokemijske sestave ter kristalografskih podatkov, pridobljenih s pomočjo EBSD analiz, smo 
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definirali posamezne tipe vključkov znotraj kompleksnih vključkov. Tako je kompleksen 
vključek 3 sestavljen iz Al2O3 s heksagonalno osnovno celico, posamezni aluminati v njem 
imajo različne orientacije in med sabo niso kristalografsko povezani, kar je razvidno iz različnih 
orientacij Kikuchijevih vzorcev. V vključku 3 je prisotna še faza MnS s kubično osnovno celico. 
Kristalografski podatki, na podlagi katerih smo s pomočjo računalniške simulacije identificirali 
posamezno fazo, so podani v Tabeli 43. 
 
  
  
Slika 66: Tipični vključki v referenčnem vzorcu K1-1. 
 
 
 
 
 
 
Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
Vključek 1 
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Tabela 42: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 66 v mas.%. 
Vključek 1 O Al Si S Ca V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 16,8 17,4 0,4 / / / 7,8 0,5 1,6 1,5 54,0 
 
Vključek 2 O Al Si S Ca V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 20,1 18,0 0,2 4,3 3,3 / 8,2 2,6 1,5 / 41,9 
Spectrum 2 10,8 10,8 / 3,7 3,7 0,5 11,1 1,6 1,9 / 55,8 
 
Vključek 3 O Al Si S Ca V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 13,5 10,1 0,3 16,1 3,5 / 5,1 28,6 / / 22,9 
Spectrum 2 47,7 39,4 0,9 / 0,4 / 1,9 / / / 9,7 
Spectrum 3 41,6 30,3 7,5 / 0,5 / 3,3 / / / 16,8 
Spectrum 4 43,3 40,3 0,3 / / / 2,5 / / / 13,6 
Spectrum 5 46,3 40,7 / / / / 2,6 / / / 10,4 
Spectrum 6 43,9 39,9 0,8 / 0,3 / 2,4 / / / 12,7 
 
Vključek 4 O Al Si S Ca V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 15,1 14,5 2,3 / / 0,6 10,2 / 1,6 / 55,7 
Spectrum 2 40,4 35,7 0,2 / / / 3,4 / / / 20,3 
Spectrum 3 45,0 42,2 / / 0,4 / 2,2 / / / 10,2 
Spectrum 4 44,3 42,8 / 1,1 0,5 / 1,9 1,0 / / 8,4 
Spectrum 5 44,2 37,5 / 0,3 / / 3,2 / / / 15,0 
 
 
 Slika 67: Ploskovna razporeditev elementov v vključku 3, vzorec K1-1. 
Vključek 3 
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Slika 68: Kikuchijevi vzorci za vključek 3, vzorec K1-1. 
Mesto analize: Spectrum1; Kubična kristalna mreža - MnS 
Mesto analize: Spectrum2; HGZ kristalna mreža – Al2O3 
Mesto analize: Spectrum3; HGZ kristalna mreža – Al2O3 
Mesto analize: Spectrum4; HGZ kristalna mreža – Al2O3 
Mesto analize: Spectrum5; HGZ kristalna mreža – Al2O3 
Mesto analize: Spectrum6; HGZ kristalna mreža – Al2O3 
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Tabela 43: Kristalografski podatki faz za indeksacijo s pomočjo EBSD analize. 
Oznaka Kristalna mreža Dimenzije osnovne celice 
Koti osnovne 
celice Sestava 
Al2O3 heksagonalni gosti zlog 4,75; 4,75; 12,98 ?̇? 90; 90; 120 ° 
60 at% O 
40 at% Al 
MnS kubična 5,22; 5,22; 5,22 ?̇? 90; 90; 90 ° 50 at% S 50 at% Mn 
CaAl12O19 heksagonalni gosti zlog (podaljšan) 5,65; 5,65; 21,89 ?̇? 90; 90; 120 ° 
59,4 at% O 
37,5 at% Al 
3,13 at% Ca 
CaTiO3 ortorombska 5,38; 7,64; 5,44 ?̇? 90; 90; 90 ° 
60 at% O 
20 at% Ti 
20 at% Ca 
Al2TiO5 ortorombska 3,56; 9,44; 9,65 ?̇? 90; 90; 90 ° 
62,5 at% O 
12,5 at% Ti 
25 at% Al 
Ti2O3 heksagonalni gosti zlog 5,18; 5,18; 13,61 ?̇? 90; 90; 120 ° 
60  at% O 
40 at% Ti 
Ti3O5 monoklinska 9,47; 9,73; 3,75 ?̇? 90; 91,1; 90 ° 62,5 at% O 37,5 at% Ti 
TiO2 tetragonalna 3,78; 3,78; 9,50 ?̇? 90; 90; 90 ° 66,6 at% O 33,3 at% Ti 
TiN kubična 4,24; 4,24; 4,24 ?̇? 90; 90; 90 ° 50 at% N 50 at% Ti 
ZrO2  
(mono.) monoklinska 5,15; 5,21; 5,31 ?̇? 90; 99,2; 90 ° 
66,6 at% O 
33,3 at% Zr 
ZrO2  
(tetra.) tetragonalna 3,63; 3,63; 5,20 ?̇? 90; 90; 90 ° 
66,6 at% O 
33,3 at% Zr 
CaZrO3 kubična 4,01; 4,01; 4,01 ?̇? 90; 90; 90 ° 
60 at% O 
20 at% Zr 
20 at% Ca 
ZrN kubična 4,63; 4,63; 4,63 ?̇? 90; 90; 90 ° 50 at% N 50 at% Ti 
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K2-1: V vzorcu, dolegiranim s titanom in višjim deležem kalcija, so prisotni oksidi na osnovi 
aluminija in titana ter titanovi nitridi, ki so nastali na že obstoječih oksidih. Tipični vključki so 
prikazani na Sliki 69, v Tabeli 44 pa so podane točkovne mikrokemijske sestave, narejene s 
pomočjo EDS analize. Vključek 1 je enostaven aluminij-titanov oksid, modificiran s kalcijem, 
in je sferične oblike. Vključka 2 in 3 sta kompleksna vključka, sestavljena iz aluminijevega 
oksida, modificiranega s kalcijem, ter obdana s plaščem TiN, ki vsebuje še manjši delež 
vanadija. Osnovo predstavlja aluminijev oksid, modificiran s kalcijem tipa CaAl12O19, ki ima v 
primerjavi z Al2O3 heksagonalno podaljšano kristalno mrežo, kar smo potrdili s ploskovno 
porazdelitvijo elementov (Slika 70) ter EBSD analizo Kikuchijevih vzorcev (Slika 71) za 
vključek 3. Vključek 4 predstavlja kompleksen vključek, sestavljen iz dveh tipov 
aluminij-titanovih oksidov, in sicer tipa Al2TiO5 z ortorombsko kristalno strukturo ter tipa 
CaTiO3 z aluminijem, prav tako z ortorombsko kristalno strukturo. Kikuchijevi vzorci za 
vključek 4 so podani na Sliki 72. Kristalografski podatki faz so podani v Tabeli 43.    
   
  
Slika 69: Tipični vključki v vzorcu K2-1. 
 
 
Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
Vključek 1 
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Tabela 44: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 69 v mas.%. 
Vključek 1 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 39,9 13,9 3,1 / 7,0 18,5 1,0 4,4 3,6 / / 8,5 
 
Vključek 2 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 13,2 / 1,9 / / / 60,6 3,4 5,3 / / / 15,6 
Spectrum 2 / 43,6 31,9 / / 2,1 12,6 0,9 2,7 2,5 / / 3,8 
 
Vključek 3 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 15,5 / 2,0 / 0,2 / 58,0 3,8 5,0 0,4 / / 15,2 
Spectrum 2 / 30,3 8,1 / / 0,7 45,7 3,0 3,1 1,3 / / 7,7 
Spectrum 3 / 45,2 31,4 / / 4,1 10,8 0,8 1,6 1,7 / / 4,4 
 
Vključek 4 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 40,5 15,3 3,5 / 9,9 18,3 0,5 4,0 3,7 / / 4,3 
Spectrum 2 / 41,8 14,8 0,4 / 1,1 34,6 0,9 2,5 0,9 / / 2,9 
Spectrum 3 / 38,9 14,1 3,3 / 8,0 21,8 0,9 4,1 4,5 / / 4,4 
 
 
 
Slika 70: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 3, vzorec K2-1. 
Vključek 3 
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Slika 71: Kikuchijevi vzorci za vključek 3, vzorec K2-1 
Mesto analize: Spectrum3; HGZ kristalna mreža – CaAl12O19 
Mesto analize: Spectrum2; kubična kristalna mreža – TiN 
Mesto analize: Spectrum1; kubična kristalna mreža – TiN 
Slika 72: Kikuchijevi vzorci za vključek 4, vzorec K2-1. 
Mesto analize: Spectrum1; ortorombska kristalna mreža – CaTiO3 
Mesto analize: Spectrum2; ortorombska kristalna mreža – TiAl2O5 
Mesto analize: Spectrum3; ortorombska kristalna mreža – CaTiO3 
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K1-2: V vzorcu, dolegiranem s titanom, so prisotni oksidi na osnovi titana in aluminija ter 
titanovi nitridi, ki so nastali na že obstoječih oksidih. Tipični vključki so prikazani na Sliki 73, 
v Tabeli 45 pa so podane točkovne mikrokemijske sestave, narejene s pomočjo EDS analiz. 
Vključek 1 je aluminat tipa Al2O3 na površini katerega je lokalno prisoten TiN . Vključek 2b je 
sestavljen iz jedra na osnovi titanovega oksida ter v celoti obdan s plaščem TiN, med tem ko je 
vključek 2a titanov nitrid. Vključek 3 je sestavljen iz oksida na osnovi titana ter aluminija, 
lokalno pa je prisoten TiN. Kompleksen vključek 4 sestavljajo oksidi na osnovi titana, 
modificiranega s kalcijem, ter titanovi nitridi. Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 4 
je na Sliki 74. Iz ploskovne porazdelitve je razvidna prisotnost aluminija, kar pa se z EDS 
analizo ne sklada. Z dodatno QuantMap analizo (Slika 75) smo dokazali, da je aluminij prisoten 
le lokalno in še to le v sledovih. Vrednosti na skalah pod analizami za posamezen element so v 
mas.%. Okside v vključku 4 smo z EBSD analizo identificirali kot tip CaTiO3, nitride pa kot 
TiN. Kikuchijevi vzorci za vključek 4 so prikazani na Sliki 76. Kristalografski podatki faz so 
podani v Tabeli 43.       
 
  
  
Slika 73: Tipični vključki v vzorcu K1-2. 
 
Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
Vključek 1 
2a 
2b 
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Tabela 45: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 73  v mas.%. 
Vključek 1 N O Al Si Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 49,2 42,8 / / 1,8 / 1,4 / / / 4,8 
Spectrum 2 9,8 22,7 5,6 / / 36,7 1,6 4,4 / / / 19,3 
Spectrum 3 17,3 / / / / 41,7 2,1 6,3 / / / 32,6 
Vključek 2 N O Al Si Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 14,4 / 0,6 / / 52,3 2,1 3,8 / / / 26,9 
Spectrum 2 6,4 31,4 2,3 / / 47,4 1,9 2,6 / / / 7,9 
Spectrum 3 / / / / / / / 12,3 / 3,4 2,1 82,1 
Vključek 3 N O Al Si Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 42,5 21,2 0,5 / 29,9 / 1,9 / / / 3,9 
Spectrum 2* / 32,1 0,6 14,9 / 10,0 / 6,6 / 2,3 / 33,5 
Spectrum 3* / 16,1 / 6,7 / 10,9 / 8,8 / 2,3 / 55,2 
Spectrum 4 8,9 16,0 / 1,7 / 54,5 1,8 3,6 / / / 13,6 
Spectrum 5 / / / / / / / 11,9 / 3,1 2,6 82,5 
Vključek 4 N O Al Si Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 4,0 4,9 / 0,5 / 13,6 0,8 11,3 0,7 2,2 / 61,9 
Spectrum 2 / 7,8 / 3,3 / 7,2 0,6 11,4 0,9 3,3 / 65,5 
Spectrum 3 11,1 12,9 / 0,2 / 44,5 2,2 5,2 0,4 0,9 / 22,5 
Spectrum 4 10,0 7,9 / 0,2 / 29,1 1,3 7,7 0,6 1,7 / 41,4 
Spectrum 5 / 46,2 / 0,7 1,1 41,0 0,8 2,7 0,7 / / 6,8 
Spectrum 6* / 23,3 / 6,4 0,3 11,6 0,6 8,2 0,8 1,4 / 47,3 
Spectrum 7* / 20,9 / 1,9 0,4 13,4 0,6 9,0 1,0 2,2 / 50,6 
Spectrum 8 / 18,5 / 0,4 0,1 21,6 1,1 8,6 0,7 1,2 / 47,7 
*Praznine – Si in O od metalografske priprave vzorcev 
 
 
 
Slika 74: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 4, vzorec K1-2. 
Vključek 4 
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Slika 75: QuanMap porazdelitev elementov za vključek 4, vzorec K1-2. 
Vključek 4 
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Slika 76: Kikuchijevi vzorci za vključek 4, vzorec K1-2. 
Mesto analize: Spectrum1; kubična kristalna mreža – TiN 
Mesto analize: Spectrum4; kubična kristalna mreža – TiN 
Mesto analize: Spectrum5; ortorombska kristalna mreža – CaTiO3 
Mesto analize: Spectrum6; ortorombska kristalna mreža – CaTiO3 
Mesto analize: Spectrum7; ortorombska kristalna mreža – CaTiO3 
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K2-2: V vzorcu K2-2, dolegiranim s titanom ter nižjim deležem kalcija, so prisotni titan-
aluminijevi oksidi, ki so obdani s plaščem titanovega nitrida. Tipični vključki so prikazani na 
Sliki 77, v Tabeli 46 pa so podane mikrokemijske sestave, narejene s pomočjo EDS analize. 
Vključek 1 predstavlja posamezne okside tipa (Ti,Al)2O3, ki so obdani s titanovim nitridom, 
kar smo potrdili s ploskovno porazdelitvijo elementov. Razmerje Ti/Al se v posameznih oksidih 
razlikuje in vpliva na parametre kristalne mreže, kar se vidi iz Kikuchijevih vzorcev za vključek 
2 (Slika 79, Slika 80). Pri vključku 2a smo identificirali heksagonalno kristalno strukturo tipa 
Ti2O3, pri vključku 2b pa heksagonalno kristalno strukturo tipa Al2O3. Različen delež aluminija 
v vključkih 2a in 2b je razviden iz ploskovne porazdelitve elementov na Sliki 81. Iz ploskovnih 
analiz porazdelitve elementov je razvidna tudi prisotnost plašča na osnovi titanovega nitrida, 
kar smo dodatno potrdili s QuantMap analizo (Priloga P8). Vključek 3 predstavlja TiN, jedro 
katerega sestoji iz oksidov. Iz ploskovne porazdelitve elementov na Sliki 81 je razvidno, da je 
jedro vključka 3 sestavljeno iz aluminijevega oksida, obdanega s titanovim oksidom, ki je služil 
kot heterogena kal TiN. Zaradi kompleksnosti sestave vključka 3 ter le povprečne EDS analize 
sestave smo sestavo dodatno potrdili s QuantMap analizo, ki je prikazana na Sliki 82.    
  
 
Slika 77: Tipični vključki v vzorcu K2-2. 
Vključek 2 
Vključek 3 
Vključek 1 
2a 
2b 
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Tabela 46: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 77 v mas.%. 
Vključek 1 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 34,4 0,7 / / / 50,2 2,7 4,5 3,8 / / 3,9 
Spectrum 2 / 35,6 0,6 / / / 48,7 2,8 4,1 4,0 / / 4,2 
Spectrum 3 / 34,5 10,7 1,7 / 4,8 24,7 1,3 5,4 3,6 / / 13,3 
Spectrum 4 / 34,6 6,4 / / 1,0 36,9 1,1 4,1 1,2 / / 14,6 
 
Vključek 2 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1a / 35,1 1,7 / / / 49,4 1,6 3,6 2,2 / / 6,3 
Spectrum 2b / 35,5 11,2 / / / 30,5 1,4 4,8 1,0 / 1,0 14,6 
 
Vključek 3 N O Al Si S Ca Ti V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 20,2 / 1,6 / / / 63,7 / 5,3 / / / 9,2 
 
 
 
 
Slika 78: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 2a in 2b, vzorec K2-2. 
Vključek 2a 
Vključek 2b 
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Slika 79: Kikuchijevi vzorci za vključek 2a, vzorec K2-2. 
M2 
M1 
 Mesto analize: M1; HGZ – Ti2O3 
 Mesto analize: M2; kubična  kristalna mreža – TiN 
Vključek 2a 
Slika 80: Kikuchijevi vzorci za vključek 2b, vzorec K2-2. 
M
M1 
Vključek 2b 
 Mesto analize: M2; kubična  kristalna mreža – TiN 
 Mesto analize: M1; HGZ – Al2O3 
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Slika 81: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 3, vzorec K2-2. 
Vključek 3 
Slika 82: QuantMap porazdelitev elementov za vključek 3, vzorec K2-2. 
Vključek 3 
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K3-1: V vzorcu, dolegiranim s titanom in cirkonijem, so prisotni predvsem oksidi na osnovi 
cirkonija ter titanovi nitridi, ki rastejo na že obstoječih oksidih. Tipični vključki v vzorcu K3-1 
so prikazani na Sliki 83 s pripadajočo mikrokemijsko sestavo, podano v Tabeli 47. Vključka 1 
in 2 predstavljata posamezne kompleksne vključke z jedrom na osnovi ZrO2 sferične oblike, 
obdane s TiN oglate oblike. Cirkonijevi oksidi so v nekaterih primerih modificirani s kalcijem. 
V TiN je prisoten manjši delež vanadija, kar smo potrdili s QuantMap analizo (Priloga P9). 
Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 2 je prikazana na Sliki 84, Kikuchijevi vzorci za 
posamezno fazo vključka 2 pa so na Sliki 85. Vključka 3 in 4 predstavljata verigo vključkov, v 
katerih se nahajajo različni tipi enostavnih ter kompleksnih vključkov. Veriga vključkov je 
sestavljena iz oksidov na osnovi cirkonija, ki smo jih identificirali kot ZrO2 ter posamezenih 
oksidov, bogatih s titanom, identificiran kot TiO2. Ploskovna porazdelitev elementov ter 
Kikuchijevi vzorci za vključek 3 so podani na Slikah 86 in 87 .   
 
  
  
Slika 83: Tipični vključki v vzorcu K3-1. 
 
 
Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
Vključek 1 
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Tabela 47: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 83 v mas.%. 
Vključek 1 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 22,8 / / / 2,3 14,2 46,3 0,8 2,8 / / / 10,9 
Spectrum 2 15,8 / / / / / 29,3 2,4 2,6 8,6 / 1,9 1,1 38,4 
Spectrum 3 11,2 / / / / / 39,3 1,8 3,9 8,3 / 1,2 / 34,2 
 
Vključek 2 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 29,4 / / / 0,5 16,6 47,4 1,5 1,5 / / / 3,2 
Spectrum 2 17,7 / / / / / 64,4 2,2 6,2 4,5 / / / 5,0 
 
Vključek 3 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 24,4 / / / / / 66,1 / 1,6 / / / 8,0 
Spectrum 2 / 7,6 0,3 5,1 / / / 9,6 0,3 11,2 0,9 2,6 / 62,4 
Spectrum 3 / 24,2 0,2 0,8 / / / 53,0 / 3,8 / / / 18,0 
Spectrum 4 / 14,7 0,7 9,5 / 0,4 0,8 29,1 / 6,9 1,6 1,8 / 34,5 
Spectrum 5 / 20,3 / 0,4 / / 48,8 10,7 4,6 4,4 0,7 / / 10,1 
Spectrum 6 / 23,7 0,4 / / 0,3 / 59,5 / 3,0 0,8 / / 12,3 
Spectrum 7 / 15,3 1,0 0,5 / 0,7 / 52,1 / 4,5 1,3 0,8 / 23,7 
 
Vključek 4 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 8,0 0,3 / / 0,8 / 24,5 / 10,2 1,7 2,5 / 51,9 
Spectrum 2 / 19,0 0,9 2,1 2,2 1,4 1,3 35,8 0,6 5,7 3,2 0,9 / 27,0 
Spectrum 3 / 10,2 2,3 1,9 / 0,3 2,1 20,1 1,9 9,4 0,8 1,8 / 49,1 
Spectrum 4 / 1,9 / / / 0,4 / 18,0 / 11,7 1,3 2,6 / 64,2 
Spectrum 5 / 15.9 / / / 1.7 / 50.8 / 5.0 / 1.1 / 25.6 
 
 
 
 Slika 84: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 2, vzorec K3-1. 
Vključek 2 
  
101 
 
 
 
 
 
 
Slika 85: Kikuchijevi vzorci za vključek 2, vzorec K3-1. 
 Mesto analize: Spectrum2; kubična  kristalna mreža – TiN 
 Mesto analize: Spectrum1; monoklinska  kristalna mreža – ZrO2 
Slika 86: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 3, vzorec K3-1. 
Vključek 3 
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K3-2: V vzorcu K3-2, dolegiranim z višjim deležem titana kot vzorec K3-1, so prav tako 
prisotni oksidi na osnovi cirkonija ter titanovi nitridi, ki rastejo na že obstoječih oksidih. Tipični 
vključki v vzorcu K3-2 so prikazani na Sliki 88 s pripadajočo mikrokemijsko sestavo, podano 
v Tabeli 48. Vključka 1 in 2 predstavljata posamezne kompleksne vključke z jedrom na osnovi 
ZrO2, obdane s TiN. Pri vključku 2 je prisotnih več jeder na osnovi cirkonijevega oksida, ki so 
obdana s TiN. Jedra na osnovi cirkonijevih oksidov nimajo medsebojne kristalografske 
povezave, kar je razvidno iz različnih Kikuchijevih vzorcev za posamezen vključek, med tem 
ko je titanov nitrid enovit vključek, kar se odraža v enakem Kikuchijevem vzorcu v vseh točkah 
EBSD analize. Mesta EBSD analiz ter dobljeni Kikuchijevi vzorci za vključek 2 so podani na 
Sliki 89. Vključek 3 predstavlja verigo vključkov, sestavljeno iz oksidov na osnovi cirkonija 
ter nitridov na osnovi titana. 
 
Slika 87: Kikuchijevi vzorci za vključek 3, vzorec K3-1. 
 Mesto analize: Spectrum1; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
 Mesto analize: Spectrum6; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
 Mesto analize: Spectrum5; tetragonalna  kristalna mreža – TiO2 
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Slika 88: Tipični vključki v vzorcu K3-2. 
 
Tabela 48: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 88  v mas.%. 
Vključek 1 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 / 26,0 / / / / 5,0 63,5 0,7 1,0 / / / 3,8 
Spectrum 2 18,3 / / / / / 52,7 16,4 4,1 4,5 / / / 4,0 
Spectrum 3 / / / / / / / / / 12,6 1,2 3,5 2,0 80,8 
 
Vključek 2 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1* / 14,7 / 6,1 0,7 / 2,8 10,2 / 9,4 0,9 3,9 / 51,2 
Spectrum 2* / 19,9 / 9,7 / / 9,9 5,1 0,9 7,1 / 4,0 / 43,4 
Spectrum 3 19,3  / / / / 52,5 15,9 4,3 3,6 / / / 4,4 
Spectrum 4 / 26,1 / / / / 8,5 60,1 0,7 1,0 / / / 3,5 
Spectrum 5 / 26,8 / / / / 12,9 54,0 0,7 1,3 / / / 4,3 
 
Vključek 3 N O Al Si S Ca Ti Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 22,1 / / / / / 37,5 30,5 2,3 2,3 / / / 5,3 
Spectrum 2 / 28,8 / 0,4 / 0,8 10,5 52,6 / 1,7 / / / 5,4 
Spectrum 3* / 9,5 / 4,2 / / / 9,5 / 9,8 / 3,2 1,7 62,1 
Spectrum 4* / 7,9 / 3,8 / / / / / 12,8 0,9 2,4 1,9 70,4 
Spectrum 5* / 14,2 / 6,9 / / / 7,3 / 9,0 / 4,0 1,4 57,1 
*Praznine – Si in O od metalografske priprave vzorcev 
Vključek 2 Vključek 1 
Vključek 3 
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Slika 89: Kikuchijevi vzorci za vključek 2; vzorec K3-2. 
M1 
M2 
M4 
M7 
M5 
M3 
M8 
 Mesto analize: M1  Mesto analize: M2 
 kubična kristalna struktura TiN  Mesto analize: M8 
M3; monoklinksi  ZrO2 M4; monoklinski  ZrO2 
M5; monoklinksi  ZrO2 
vključek 2 
M7; monoklinksi  ZrO2 
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K4-1: V vzorcu, dolegiranim s cirkonijem, so prisotni predvsem oksidi na osnovi cirkonija, 
majhni MnS ter posamezni cirkonijevi nitridi. Tipični vključki v šarži K4-1 so prikazani na 
Sliki 90 s pripadajočo mikrokemijsko sestavo, podano v Tabeli 49. Vključka 1 in 2 sta 
cirkonijeva oksida, ki služita kot kal za MnS. V večini cirkonijevih oksidov je prisoten še manjši 
delež kalcija, ki vpliva na kristalno mrežo. Cirkonijevi oksidi imajo osnovno sestavo tipa ZrO2. 
Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 2 je predstavljena na Sliki 91, Kikuchijevi vzorci 
za posamezno fazo vključka 2 pa so podani na Sliki 92. Iz dobljenih Kikuchijevih vzorcev za 
vključek 2 je razvidno, da ima vključek 2b monoklinsko kristalno strukturo tipa ZrO2, med tem 
ko ima vključek 2a zaradi vsebnosti kalcija kubično kristalno strukturo tipa CaZrO3. Vključek 3 
predstavlja verigo vključkov, sestavljeno iz cirkonijevih oksidov z monoklinsko kristalno 
strukturo ter posameznimi cirkonijevimi oksidi s kubično kristalno strukturo tipa CaZrO3. 
Kikuchijevi vzorci za vključek 3 so podani v Prilogi P10.   
 
  
 
Slika 90: Tipični vključki v vzorcu K4-1. 
 
 
Vključek 2 
Vključek 3 
Vključek 1 
2a 
2b 
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Tabela 49: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 91  v mas.%. 
Vključek 1 O Al Si S Ca Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 15,5 / / / 0,4 37,5 0,3 6,7 0,6 1,0 / 37,9 
Spectrum 2 19,1 / / / 0,7 45,1 / 5,0 1,1 0,6 / 28,3 
Spectrum 3 9,0 0,2 / 3,0 0,8 42,6 / 6,9 4,1 1,3 / 32,0 
Spectrum 4 / / 0,3 / / / 0,3 12,3 0,8 2,7 1,9 81,6 
Vključek 2 O Al Si S Ca Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 18,6 / / 0,8 2,1 49,1 / 4,5 1,0 0,8 / 23,2 
Spectrum 2 14,2 / / 3,3 1,2 36,1 / 6,7 5,3 0,7 / 32,5 
Spectrum 3 12,3 0,3 / 0,4 / 32,8 / 7,8 0,5 1,5 / 44,3 
Spectrum 4 8,6 1,7 / 0,4 / 28,1 0,3 8,1 0,8 2,0 / 50,1 
Vključek 3 O Al Si S Ca Zr V Cr Mn Ni Mo Fe 
Spectrum 1 25,7 / / / / 65,5 / 1,6 / / / 7,2 
Spectrum 2 26,3 / / / 0,2 66,5 / 1,2 / / / 5,7 
Spectrum 3 27,7 / / / / 63,9 / 1,5 / / / 6,9 
Spectrum 4* 22,3 0,6 6,5 / 0,4 36,9 / 4,9 0,5 1,3 / 26,6 
Spectrum 5* 12,2 / 3,7 / / 28,0 / 7,9 / 1,2 / 46,9 
Spectrum 6* 24,3 0,2 3,2 / 0,4 41,0 / 4,8 / 0,7 / 25,3 
Spectrum 7 23,8 / / / / 62,9 / 2,2 / / / 11,0 
*Praznine – Si in O od metalografske priprave vzorcev 
 
 
 
Slika 91: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 2, vzorec K4-1. 
Vključek 2 
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K4-2: V vzorcu, dolegiranim z višjim deležem cirkonija, so prisotni predvsem oksidi na osnovi 
cirkonija ter cirkonijevi nitridi. Tako nitridi kot oksidi so lahko prisotni kot enostavni vključki, 
kljub temu pa je večina najdenih nitridov kompleksnih, in sicer sestavljenih iz jedra na osnovi 
cirkonijevega oksida, ki je obdano s cirkonijevim nitridom. Najdeni so tudi posamezni MnS, ki 
so nastali na že obstoječih oksidih na osnovi cirkonija. Tipični vključki v vzorcu K4-2 so 
prikazani na Sliki 93 s pripadajočo mikrokemijsko sestavo, podano v Tabeli 50. Vključka 1 in 
2 sta ZrO2, obdana s plaščem ZrN, kar smo potrdili tudi z EBSD analizo. Kikuchijevi vzorci za 
posamezno fazo vključka 1 so podani na Sliki 95. Ploskovna porazdelitev elementov za 
vključek 1 (Slika 94) je pokazala tudi prisotnost MnS. Vključek 3 predstavlja čisti cirkonijev 
nitrid, vključek 4 pa verigo vključkov, ki jo sestavljajo kompleksen vključek iz jedra na osnovi 
ZrO2, obdan s ZrN (vključek 4b), ter skupek cirkonijevih oksidov (vključki 4a), na katerih je 
prisoten majhen delež  MnS, kar smo potrdili s ploskovno porazdelitvijo elementov, prikazano 
na Sliki 96. Cirkonijeve okside ter nitride, prisotne v vključku 4, smo dodatno potrdili z EBSD 
analizo. Kikuchijevi vzorci za posamezno fazo vključka 4 so podani Sliki 97. Vključek 4b 
sestavljajo oksidi tipa ZrO2 z monoklinsko kristalno strukturo, med tem ko je v oksidih 
vključka 4a prisoten manjši delež kalcija in so tipa ZrO2 s tetragonalno kristalno strukturo. Pri 
vključku 4a smo s pomočjo EBSD dodatno analizirali vse posamezne vključke, ki se stikajo, 
ter potrdili, da je skupek sestavljen iz posameznih vključkov, ki med seboj niso kristalografsko 
povezani, kar je razvidno iz različnih orientacij Kikuchijevih vzorcev za posamezen vključek 
(Priloga P11). Na osnovi EDS analiz smo določili sestavo posameznih cirkonijevih oksidov. 
Pri cirkonijevih oksidih, ki so obdani z nitridom, je določen nižji delež kisika kot pri čistih 
cirkonijevih oksidih, ki imajo izmerjeno sestavo zelo blizu stehiometrični sestavi ZrO2. Vzrok 
za to je omejitev EDS analize, saj pri analizi oksida, obdanega z nitridom, analizni volumen 
Slika 92: Kikuchijevi vzorci za vključek 2, vzorec K4-1. 
 Mesto analize: Spectrum3; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
 Mesto analize: Spectrum1; kubična kristalna mreža – CaZrO3 
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zajema tudi nitrid, kar ima za posledico višjo vsebnost cirkonija. Izmerjena sestava nitridov 
prav tako niha, kar pa je posledica omejitev EDS analize dušika.  
 
  
  
Slika 93: Tipični vključki v vzorcu K4-2. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Vključek 2 
Vključek 4 Vključek 3 
Vključek 1 
4a 4b 
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Tabela 50: Kemijska sestava EDS analiz na Sliki 93 v mas.%. 
Vključek 1 N O Si S Ca Zr V Cr Mn Fe 
Spectrum 1 7,5 / / / / 86,0 / 1,4 / 5,1 
Spectrum 2 / 21,7 / / / 73,2 / 0,9 / 4,2 
 
Vključek 2 N O Si S Ca Zr V Cr Mn Fe 
Spectrum 1 8,6 / / / / 85,7 / 1,1 / 4,6 
Spectrum 2 / 17,0 / / / 78,8 / / / 4,3 
 
Vključek 3 N O Si S Ca Zr V Cr Mn Fe 
Spectrum 1 7,6 / / / / 88,2 / / / 4,2 
Spectrum 2 6,9 / / / / 73,8 / 3,1 / 16,2 
 
Vključek 4 N O Si S Ca Zr V Cr Mn Fe 
Spectrum 1 / 17,4 / / / 77,1 / 1,1 / 4,5 
Spectrum 2 8,4 / / / / 84,4 / 1,2 / 6,1 
Spectrum 3* / 20,4 5,4 / / 52,4 / 2,9 / 18,9 
Spectrum 4 / 21,4 / / 1,2 69,3 / 1,2 / 7,0 
Spectrum 5* / 18,4 1,8 4,8 1,6 41,1 / 4,2 5,6 22,4 
*Praznine - Si in O od metalografske priprave vzorca 
 
 
 
Slika 94: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 1, vzorec K4-2. 
Vključek 1 
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Slika 95: Kikuchijevi vzorci za vključek 1, vzorec K4-2. 
 Mesto analize: Spectrum1; kubična kristalna mreža – ZrN 
 Mesto analize: Spectrum2; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
Slika 96: Ploskovna porazdelitev elementov za vključek 4, vzorec K4-2. 
Vključek 4 
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4.3.5 Izračun termodinamskega ravnotežja nekovinskih vključkov 
S programom HCS Chemistry 9 [94] smo izračunali termodinamične podatke ΔH, ΔS ter ΔG 
pri standardnih pogojih za reakcije nastanka tipičnih nekovinskih vključkov, ki so prisotni v 
končnih šaržah. V Tabeli 51 so podane reakcije s pripadajočimi vrednostmi za ΔH, ΔS ter ΔG 
pri 1600, 1400 ter 1050 °C. Za lažjo primerjavo termodinamičnih podatkov med posameznimi 
fazami so vse izračunane vrednosti normirane na 1 mol kisika, dušika oziroma žvepla. Grafični 
prikaz temperaturne odvisnosti spremembe proste Gibbsove energije za temperaturni interval 
od 850 °C do 1650 °C je podan na Sliki 98. Tako titan, aluminij kot cirkonij imajo zelo visoko 
afiniteto do kisika, zaradi česar so dobri dezoksidanti. Reakcije nastanka titanovih oksidov 
imajo različne tvorbene proste Gibbsove energije v odvisnosti od sestave. Najstabilnejši je 
Ti2O3. Reakcija nastanka oksidov na osnovi aluminija (Al2O3) ima nižjo prosto Gibbsovo 
energijo kot reakcije nastankov titanovih oksidov, zaradi česar se ob prisotnosti obeh elementov 
pri standardnih pogojih kisik najprej veže z aluminijem, preostanek kisika pa reagira s titanom. 
Najnižjo tvorbeno Gibbsovo prosto energijo ima nastanek cirkonijevega oksida tipa ZrO2. 
Cirkonij ima tudi najvišjo afiniteto do dušika, zaradi česar se ob prisotnosti vseh treh elementov 
dušik najprej veže s cirkonijem v ZrN.   
 
Slika 97: Kikuchijevi vzorci za vključek 4, vzorec K4-2. 
 Mesto analize: Spectrum4; tetragonalna kristalna mreža – ZrO2 
 Mesto analize: Spectrum2; kubična kristalna mreža – ZrN 
 Mesto analize: Spectrum1; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
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Tabela 51: Reakcije s pripadajočimi ΔH, ΔS ter ΔG. 
Reakcije 
1050 °C 1400 °C 1600 °C 
ΔH 
[kJ] 
ΔS 
[J/K] 
ΔG 
[kJ] 
ΔH 
[kJ] 
ΔS 
[J/K] 
ΔG 
([kJ] 
ΔH 
[kJ] 
ΔS 
[J/K] 
ΔG 
[kJ] 
Mn+S=MnS -232,1 -7,7 -222,0 -254,3 -22,7 -216,4 -230,1 -9,2 -212,8 
2Al+N2=2AlN -658,5 -234,9 -347,6 -657,9 -234,5 -265,5 -657,6 -234,4 -218,6 
2Ti+N2=2TiN -676,1 -189,1 -425,8 -672,7 -186,8 -360,1 -672,2 -186,5 -322,8 
2Zr+N2=2ZrN -729,1 -187,5 -481,1 -722,6 -183,0 -416,3 -719,0 -181,1 -379,9 
Ti+O2=TiO2 -941,0 -178,1 -705,3 -938,2 -176,3 -643,3 -937,5 -175,8 -608,1 
6/5Ti+O2= 2/5 Ti3O5 -970,2 -162,0 -755,9 -964,4 -158,1 -699,9 -961,3 -156,4 -668,4 
4/3Ti+O2=2/3Ti2O3 -999,8 -172,3 -771,7 -992,8 -167,6 -712,3 -989,9 -166,0 -679,0 
4/3Al+O2=2/3Al2O3 -1126,7 -219,4 -836,4 -1123,3 -217,1 -760,1 -1120,9 -215,7 -716,8 
Zr+O2=ZrO2 -1095,1 -185,6 -849,6 -1082,4 -176,8 -786,5 -1080,6 -175,8 -751,3 
 
 
 
 
  
 
Slika 98: Gibbsova tvorbena prosta energija reakcij nastanka nekovinskih vključkov. 
ΔG
 [k
J] 
Temperatura [°C] 
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4.3.6 Dilatometrija 
Dodatek titana in cirkonija v manjši meri vpliva tudi na temperature premenskih točk ter na 
koeficient linearnega temperaturnega raztezka α. Premenske točke posameznih šarž so podane 
v Tabeli 52, koeficienti linearnega temperaturnega raztezanja pa v Tabeli 53. Primer 
ovrednotene dilatometrske krivulje za vzorec K4-1 je podan na Sliki 99. Ostale dilatometrske 
krivulje so v Prilogi P12 do P19. 
 
Slika 99: Dilatometrska krivulja za vzorec K4-1. 
 
Z večanjem skupnega deleža titana in cirkonija se kaže trend naraščanja temperatur Ac1 ter 
Ac3, med tem ko temperatura Ms z višjim skupnim deležem titana in cirkonija pada. 
Temperatura Mf ne kaže odvisnosti od skupnega deleža titana in cirkonija, prisoten pa je trend 
padanja temperature Mf z višanjem deleža cirkonija. Grafični prikaz temperatur faznih premen 
v odvisnosti od deleža titana in cirkonija je podan na Slikah 100 a−d. Koeficient linearnega 
temperaturnega raztezanja α se veča z višjim skupnim deležem titana in cirkonija (Slika 101). 
Tabela 52: Temperature premenskih točk. 
Vzorec Ac1 [°C] 
Ac3 
[°C] 
Ms 
[°C] 
Mf 
[°C] 
K1-1 708 881 249 24 
K2-1 718 921 241 31 
K3-1 730 906 238 -17 
K4-1 720 900 237 -24 
 
K1-2 721 897 243 2 
K2-2 731 888 241 2 
K3-2 728 918 238 12 
K4-2 721 920 240 -12 
 
900 °C 
720 °C 
237 °C 
-24 °C 
Temperatura [°C] 
De
lta
-L
 [µ
m
]  
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Tabela 53: Koeficient linearnega temperaturnega raztezanja. 
Vzorec Temperaturni razteznostni koeficient α [10
-6 m/mK] 
20−100 °C 20−200 °C 20−300 °C 20−400 °C 20−500 °C 20−600 °C 
K1-1 10,0 9,6 9,8 9,9 10,3 10,5 
K2-1 10,0 9,8 10,2 10,3 10,8 11,1 
K3-1 10,3 10,1 10,5 10,6 11,1 11,3 
K4-1 10,5 10,2 10,6 10,6 11,1 11,4 
 
K1-2 9,7 9,6 10,1 10,2 10,6 10,9 
K2-2 9,9 9,7 10,1 10,2 10,7 11,0 
K3-2 10,1 9,9 10,3 10,3 10,8 11,0 
K4-2 10,3 10,0 10,4 10,5 11,0 11,3 
 
  
  
Slika 100: Vpliv deleža titana in cirkonija na premenske točke Ac1, Ac3, Ms ter Mf. 
 
Slika 101: Vpliv skupnega deleža titana in cirkonija na α.      
a) b) 
d) c) 
M
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4.3.7 Analiza DSC 
Z DSC analizo smo za vse šarže določili temperaturo pričetka taljenja ter temperaturo pričetka 
strjevanja. Določili smo tudi premenske entalpije, potrebne za potek faznih premen. 
Ovrednoteni DSC krivulji segrevanja ter ohlajanja za vzorec K1-1 sta podani na Sliki 102. 
Ostale DSC krivulje so v Prilogi P20 do P27. Izmerjeni podatki so zbrani v Tabeli 54. 
Preiskovani dodatki titana in cirkonija nimajo bistvenega vpliva na temperature pričetka taljenja 
in strjevanja. Direktnega vpliva nekovinskih vključkov na premenske entalpije ni mogoče 
določiti, ker je masa vključkov v jeklu neprimerljivo manjša od mase jekla, kar pomeni, da ima 
osnovna kemijska sestava večji vpliv na premenske entalpije.            
  
Slika 102: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K1-1. 
Tabela 54: Rezultati DSC analize. 
Vzorec Temperatura začetka premene [°C] Premenska entalpija [J/g] Taljenje Strjevanje Taljenje Strjevanje 
K1-1 1482 1481 -91,5 91,7 
K2-1 1481 1478 -88,2 89,0 
K3-1 1488 1484 -72,5 70,1 
K4-1 1472 1464 -71,6 70,2 
K1-2 1481 1473 -73,2 72,6 
K2-2 1482 1476 -79,7 78,0 
K3-2 1487 1480 -99,8 98,8 
K4-2 1474 1466 -68,7 66,0 
 
4.3.8 Mehanske lastnosti v poboljšanem stanju 
4.3.8.1 Mehanske lastnosti po TO1 
V Tabelah 55 do 57 ter na Sliki 103 so podani rezultati mehanskih lastnosti v poboljšanem 
stanju po režimu TO1. Mehanske lastnosti posameznih vzorcev smo primerjali z lastnostmi 
referenčnega vzorca K1-1.  
Pri vzorcih serije Kx-1 je napetost tečenja v primerjavi z referenčnim vzorcem K1-1 enaka ali 
višja. Najvišja napetost tečenja je dosežena pri vzorcu K2-1 in znaša 830 N/mm2, kar je za 
4,3 % več od vzorca K1-1. Natezna trdnost vzorcev serije Kx-1 se giblje med 991 in 
1010 N/mm2 in je primerljiva z referenčnim vzorcem. Dosežen raztezek A5 ter kontrakcija Z 
sta pri vseh vzorcih serije Kx-1 višja kot pri vzorcu K1-1. Najvišji raztezek A5 ter kontrakcija 
Z sta dosežena pri vzorcu K3-1 in znašata za A5 16,3 % ter za Z 64 %. Pri nateznem preizkusu 
segrevanje ohlajanje 
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pri povišani temperaturi znaša napetost tečenja med 573 in 607 N/mm2 ter natezna trdnost med 
648 in 687 N/mm2. Najvišja napetost tečenja  ter natezna trdnost sta doseženi pri vzorcu K4-1. 
V primerjavi z vzorcem K1-1 sta raztezek ter kontrakcija pri 500 °C višja pri vseh vzorcih serije 
Kx-1. Najvišji vrednosti sta doseženi pri vzorcu K3-1, in sicer za A5 22,5 % ter za Z 77 %. 
Udarna žilavost po Chapryju pri -70 °C je v primerjavi z referenčnim vzorcem višja pri vseh 
vzorcih serije Kx-1. Najvišjo žilavost dosega vzorec K4-1, in sicer povprečno vrednost 45,5 J, 
kar je za 76,7 % višja žilavost od žilavosti, dosežene pri vzorcu K1-1. Ustrezno z višjo žilavostjo 
sovpada tudi delež žilavostnega loma in znaša pri K4-1 v povprečju 43 %, pri K1-1 pa v 
povprečju le 10 %.  
Pri vzorcih serije Kx-2 je trdnost ter napetost tečenja nižja za 1,3 do 2,9 % v primerjavi z 
referenčnim vzorcem. Raztezek A5 je enak ali višji, kontrakcija pa je pri vseh vzorcih serije 
Kx-2 višja od kontrakcije, dosežene pri vzorcu K1-1. Napetost tečenja pri povišani temperaturi 
je enaka ali nižja, natezna trdost pa je pri vseh vzorcih serije Kx-2 nižja v primerjavi s K1-1. 
Udarna žilavost pri -70 °C je pri vzorcih serije Kx-2 višja za 10 do 41 % v primerjavi s K1-1. 
 
Tabela 55: Mehanske lastnosti pri sobni temperaturi po TO1. 
Vzorec 
Temp. 
preizk. Rp0,2 Rm A5 A4 Z 
Trdota 
(pop. I) 
Trdota 
(pop. II) 
[°C] [N/mm2] [N/mm2] [%] [%] [%] [HB] [HB] 
K1-1 sobna temp. 796 1002 15,3 17,7 60 304 298 
 
K2-1 sobna temp. 830 1006 16,2 18,8 62 302 298 
K3-1 sobna temp. 798 991 16,3 18,8 64 306 298 
K4-1 sobna temp. 796 1010 15,6 17,9 60 307 302 
 
K1-2 sobna temp. 773 989 16,3 18,8 64 306 298 
K2-2 sobna temp. 773 986 15,3 17,7 61 306 298 
K3-2 sobna temp. 773 979 16,2 18,8 64 307 296 
K4-2 sobna temp. 785 983 16,1 18,6 63 302 298 
 
Tabela 56: Mehanske lastnosti pri 500 °C po TO1. 
Vzorec 
Temp. 
preizk. Rp0,2 Rm A5 Z 
[°C] [N/mm2] [N/mm2] [%] [%] 
K1-1 500 585 680 21,4 71 
 
K2-1 500 599 668 21,6 74 
K3-1 500 573 648 22,8 77 
K4-1 500 607 687 22,7 74 
 
K1-2 500 566 656 20,5 75 
K2-2 500 575 661 23,1 74 
K3-2 500 557 657 19,8 74 
K4-2 500 585 670 23 70 
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Tabela 57: Žilavost ter žilavostni lom pri -70 °C po TO1. 
Vzorec 
Temp. 
preizk. 
žil. 
1 
žil. 
2 
žil. 
3 
žil. 
4 
žil. 
Povp. 
lom 
1 
lom 
2 
lom 
3 
lom 
4 
lom 
povp. 
[°C] [J] [J] [J] [J] [J] [%] [%] [%] [%] [%] 
K1-1 -70 30 25 25 23 25,8 10 10 10 10 10 
 
K2-1 -70 31 30 29 32 30,5 25 20 20 25 23 
K3-1 -70 37 37 30 31 33,8 34 34 25 31 31 
K4-1 -70 49 40 47 46 45,5 44 35 44 48 43 
 
K1-2 -70 35 30 29 35 32,3 25 20 20 25 23 
K2-2 -70 36 35 33 39 35,8 25 25 21 25 24 
K3-2 -70 37 35 36 38 36,5 48 33 34 48 41 
K4-2 -70 31 28 26 29 28,5 30 26 26 33 29 
 
  
  
Slika 103: Mehanske lastnosti po TO1: a) Rm ter Rp0,2 pri sobni temperaturi.  b) A5 ter Z pri sobni temperaturi. c) Rm ter 
Rp0,2 pri 500 °C. d) Žilavost ter delež žil. loma pri -70 °C. 
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4.3.8.2 Mehanske lastnosti po TO2 
V Tabelah 58 in 59 ter na Sliki 104 so podani rezultati mehanskih lastnosti v poboljšanem stanju 
po režimu TO2. Mehanske lastnosti posameznih vzorcev smo primerjali z lastnostmi 
referenčnega vzorca K1-1.  
Pri vzorcih serije Kx-1 je napetost tečenja v primerjavi z referenčnim vzorcem K1-1 višja. 
Najvišja napetost tečenja je dosežena pri  vzorcu K3-1 in znaša 1019 N/mm2, kar je za 2,9 % 
več od vzorca K1-1. Natezna trdnost vseh vzorcev serije Kx-1 je nižja  od referenčnega vzorca 
in se giblje med 1174 in 1206 N/mm2, kar je za 1,1 do 3,7 % nižje od referenčnega vzorca K1-1. 
Dosežen raztezek A5 je primerljiv s K1-1, kontrakcija Z je pri vseh vzorcih serije Kx-1 nižja 
kot pri vzorcu K1-1 ter se giblje od 64 do 66%, med tem ko je izmerjena kontrakcija na K1-1 
67 %. Udarna žilavost po Chapryju pri sobni temperaturi je pri vseh vzorcih serije Kx-1 nižja 
od žilavosti referenčnega vzorca K-1, najvišjo žilavost med vzorci serije Kx-1 dosega vzorec 
K4-1. Žilavost pri -70 °C pa je v primerjavi z referenčnim vzorcem K1-1 višja pri vseh vzorcih 
serije Kx-1. Najvišjo žilavost dosega K4-1, in sicer povprečno vrednost 39 J, kar je za 71 % 
višja žilavost od žilavosti, dosežene pri K1-1.  
Pri vzorcih serije KX-2 je napetost tečenja primerljiva z referenčnim vzorcem, natezna trdnost 
pa je pri vseh vzorcih serije Kx-2 nižja za 3,2 do 5,9 % v primerjavi s K1-1. Raztezek A5 ter 
kontrakcija Z sta pri vseh vzorcih serije  Kx-2 enaki ali nižji kot pri K1-1. Najnižjo kontrakcijo 
ter raztezek dosega vzorec K2-2. Žilavost pri sobni temperaturi je pri vseh vzorcih serije Kx-2 
nižja od žilavosti referenčnega vzorca K1-1 Najvišjo žilavost med vzorci serije Kx-2 dosega 
K2-1. Žilavost pri -70 °C je pri K3-2 ter K4-2 primerljiva z referenčnim vzorcem, žilavosti 
K1-2 ter K2-2 pa sta v primerjavi s K1-1 višji za 26 do 29 %. 
Tabela 58: Mehanske lastnosti pri sobni temperaturi po  TO2. 
Vzorec 
Temp. 
preizk. Rp0,2 Rm A5 A4 Z 
Trdota 
(pop. I) 
Trdota 
(pop. II) 
[°C] [N/mm2] [N/mm2] [%] [%] [%] [HB] [HB] 
K1-1 sobna temp. 990 1219 15,5 18,2  67 378 378 
 
K2-1 sobna temp. 1000 1174 16  18,5 66 359 359 
K3-1 sobna temp. 1019 1182 15  17,2 64 368 363 
K4-1 sobna temp. 1011 1206 15,5  18,0 65 383 364 
 
K1-2 sobna temp. 994 1171 15,5  18,0 67 359 354 
K2-2 sobna temp. 1012 1180 14  16,5 60 363 359 
K3-2 sobna temp. 979 1152 15  17,4 64 363 354 
K4-2 sobna temp. 989 1169 14,5  16,9 63 363 359 
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Tabela 59: Žilavost pri sobni temperaturi ter -70 °C  po TO2. 
Vzorec 
Temp. 
preizk. žil. 1 žil. 2 žil. 3 
Povp. 
žil. 
 Temp. 
preizk. žil. 1 žil. 2 žil. 3 
Povp. 
žil. 
[°C] [J] [J] [J] [J]  [°C] [J] [J] [J] [J] 
K1-1 sobna temp. 130 131 117 126,0  -70 24 25 20 23,0 
 
K2-1 sobna temp. 88 92 83 87,7  -70 30 28 29 29,0 
K3-1 sobna temp. 97 89 79 88,3  -70 32 25 25 27,3 
K4-1 sobna temp. 109 101 101 103,7  -70 47 39 32 39,3 
 
K1-2 sobna temp. 98 98 80 92,0  -70 32 30 25 29,0 
K2-2 sobna temp. 94 88 85 89,0  -70 33 31 25 29,7 
K3-2 sobna temp. 105 89 64 86,0  -70 27 20 19 22,0 
K4-2 sobna temp. 83 75 68 75,3  -70 25 24 22 23,7 
 
  
 
Slika 104: Mehanske lastnosti po TO2: a) Rm ter Rp0,2 pri sobni temperaturi.  b) A5 ter Z pri sobni temperaturi. c) Žilavost pri 
-70 °C ter RT.  
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Pri temperaturah 615 ter 630 °C dosegata vzorca K2-1 ter K3-1 primerljive čase do pretrga, 
med tem ko K4-1 dosega daljši čas. Najnižje stacionarne hitrosti lezenja 𝜀௦̇ dosega referenčni 
vzorec K1-1, sledi mu vzorec K4-1, med tem ko imata vzorca K2-1 ter K3-1 najvišje 
stacionarne hitrosti lezenja. 
Tabela 60: Časi do pretrga ter stacionarna hitrost lezenja. 
Temperatura 
preizkušanja 
600 °C 615 °C 630 °C 
tR  
(ur) 
𝜀௦̇ 
(s-1) 
tR  
(ur) 
𝜀௦̇ 
(s-1) 
tR  
(ur) 
𝜀௦̇ 
(s-1) 
K1-1 408,4 0,0071 121,4 0,0317 28,7 0,1833 
K2-1 179,1 0,0164 54,0 0,2222 10,7 0,6250 
K3-1 254,6 0,0123 52,8 0,2389 11,2 0,6000 
K4-1 243,5 0,0133 65,4 0,0694 17,0 0,3636 
 
  
Slika 105: Čas do porušitve ter stacionarna hitrost lezenja. 
 
Korelacijo med časom do pretrga (tR) ter stacionarno hitrostjo lezenja (𝜀௦̇) lahko zelo dobro 
opišemo s potenčno funkcijo, podano v Enačbi 6. Grafični prikaz dejanskega razmerja ter 
izračunanega razmerja po Enačbi 6 med tR ter stacionarno hitrostjo lezenja je podan na 
Sliki 106.    
𝑡ோ = 9,8311 ∙  ( 𝜀௦̇)ି଴,଻ସସ  (6) 
 
Čas do porušitve Stacionarna hitrost lezenja 
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Slika 106: Korelacija med tR ter 𝜀௦̇. 
4.3.9 Mikrostruktura v poboljšanem stanju 
Po poboljšanju po režimu TO1 ter TO2 je pri vseh vzorcih osnovna mikrostruktura popuščen 
martenzit. Neodvisno od režima poboljšanja ima največja prvotna avstenitna zrna referenčni 
vzorec K1-1. Dolegiranje s titanom, cirkonijem ter kombinacijo obeh elementov ima znaten 
učinek na velikost prvotnega kristalnega zrna ter prisotnost oksidov in nitridov, ki so s 
svetlobnim mikroskopom vidni pri vseh vzorcih, razen pri referenčnem vzorcu K1-1 ter vzorcu, 
dolegiranim z nižjim deležem cirkonija K4-1. Primerjava velikosti prvotnega avstenitnega zrna 
ter prisotnost oksidov in nitridov je podana v Tabeli 61. Mikrostrukture za posamezne vzorce 
pri različnih režimih toplotne obdelave so podane na Sliki 107 za vzorce serije Kx-1 ter na 
Sliki 108 za vzorce serije Kx-2. Na slikah so s puščicami označeni oksidi ter nitridi na osnovi 
titana, cirkonija oziroma kombinacije obeh elementov.       
  
Tabela 61: Primerjava velikosti kristalnega zrna ter prisotnost oksidov/nitridov po poboljšanju. 
Vzorec ASTM E112 
Prisotnost  
oksidov/nitridov 
TO1 TO2 TO1 TO2 
K1-1 4-5 6 Ne Ne 
K2-1 9 9 Da Da 
K3-1 8-9 9 Da Da 
K4-1 8-9 8-9 Ne Ne 
K1-2 9 9 Da Da 
K2-2 8-9 9 Da Da 
K3-2 9 9 Da Da 
K4-2 9 9 Da Da 
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Slika 107: Poboljšana mikrostruktura vzorcev serije Kx-1. 
K1-1 TO1 
K2-1 TO1 
K3-1 TO1 
K1-1 TO2 
K2-1 TO2 
K3-1 TO2 
K4-1 TO1 K4-1 TO2 
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Slika 108: Poboljšana mikrostruktura vzorcev serije Kx-2. 
K1-2 TO1 K1-2 TO2 
K2-2 TO1 
K3-2 TO1 
K4-2 TO1 
K2-2 TO2 
K3-2 TO2 
K4-2 TO2 
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5 DISKUSIJA 
5.1 VPLIV CIRKONIJA TER TITANA NA MIKROSTRUKTURO 
5.1.1 Velikost kristalnih zrn ter osnovna mikrostruktura po poboljšanju 
Dodatek titana in cirkonija ima velik vpliv na velikost prvotnih avstenitnih zrn (Slika 109), kar 
se dobro ujema z ugotovitvami v literaturi in  virih [76-81]. Pri osnovnem preiskovanem jeklu, 
ki smo ga uporabili kot vhoden material,  pričnejo zrna rasti že pri temperaturah pod 1000 °C, 
zaradi česar pri standardni temperaturi avstenitizacije, ki znaša 1040 °C, dosega to jeklo 
velikost prvotnih avstenitnih zrn za oceno 5 po ASTM E112 [95] ali večja. Z dodatkom titana 
in cirkonija je velikost prvotnih avstenitnih zrn manjša že v izhodišču, kar je razvidno iz 
primerjave velikosti zrn pri temperaturah avstenitizacije pod 1000 °C, kjer dosegajo vsi vzorci, 
dolegirani s titanom, cirkonijem ali kombinacijo obeh elementov, velikost za oceno 8-9 po 
ASTM E112, referenčen vzorec pa velikost za oceno 6-7. Do temperature 1060 °C, ki presega 
standardne temperature avstenitizacije, pri vzorcih dolegiranih s titanom, cirkonijem  ali 
kombinacijo obeh, zrno minimalno zraste, med tem ko pri referenčnem vzoru zraste in je za 
oceno 4-5. Dodatek cirkonija in titana ter kombinacije obeh legirnih elementov stabilizira zrno 
tudi pri višjih temperaturah. Do 1160 °C prvotna avstenitna zrna pri dolegiranih vzorcih ne 
dosežejo velikosti, ki jo dosežejo pri referenčnem vzorcu že pri standardnih temperaturah 
avstenitizacije. Iz tega lahko sklepamo, da ima jeklo, dolegirano s titanom oziroma cirkonijem, 
veliko stabilnejšo mikrostrukturo tudi pri  temperaturah visokotemperaturnega žarjenja oziroma 
homogenizacije.  
Poboljšana mikrostruktura vseh vzorcev je popuščen martenzit, prav tako pri nobenem vzorcu 
v poboljšanem stanju ni prisotnega δ-ferita. 
 
  
Slika 109: Primerjava velikosti prvotnih avstenitnih zrn po avst. na 1040 °C ter popuščanju. 
 
Vzrok za manjšo izhodiščno velikost prvotnih avstenitnih zrn je povezan z nastankom 
precipitatov na osnovi cirkonija in titana, ki služijo kot heterogene kali za nastanek kristalnih 
zrn. Iz primerjave izhodiščne velikosti kristalnih zrn je razvidno, da je učinek precipitatov na 
Brez cirkonija in titana      
velikost zrn 4-5 po ASTM E112   
Dodatek 0,029 mas.% Zr                   
velikost zrn 8-9 po ASTM E112   
  
125 
 
osnovi cirkonija ter precipitatov na osnovi titana primerljiv, saj je pri nizkih temperaturah 
velikost kristalnih zrn primerljiva. Iz rezultatov, podanih v Tabeli 32, je razvidno, da imajo 
šarže, dolegirane s titanom, bolj obstojno velikost kristalnih zrn pri višji temperaturi kot šarže, 
dolegirane s cirkonijem.  
 
5.1.2 Velikost in razporeditev nekovinskih vključkov 
Dodatek titana, cirkonija ter kombinacija obeh elementov ima zelo velik vpliv na število ter 
povprečno velikost nekovinskih vključkov, kar je razvidno iz podatkov, zbranih v Tabeli 35. 
Pri referenčnem vzorcu K1-1 je v povprečju 149 vključkov na mm2, pri vseh ostalih vzorcih, ki 
so dolegirani s titanom, cirkonijem ali obema elementoma, pa je v povprečju število vključkov 
na mm2 večje. Povprečna velikost vključkov v referenčnem vzorcu znaša 4,31 µm2, med tem 
ko je pri vseh dolegiranih vzorcih serije Kx-1 povprečna velikost vključkov manjša (Slika 110). 
Najprej smo primerjali število ter velikost vključkov dolegiranih vzorcev serije Kx-1 z 
referenčnim vzorcem. Pri seriji Kx-1 so bile količine dodanih legirnih elementov optimizirane, 
legiranje pa se je izvedlo v enkratnem dodatku legur. Pri dodatku titana se število vključkov 
poveča za okoli 50 %, povprečna velikost vključkov pa se zmanjša za 29 %. Pri dodatku 
cirkonija se je število vključkov povečalo za okoli 3,9-krat, njihova povprečna velikost pa se je 
zmanjšala za 86 %. Pri istočasnem dodatku cirkonija in titana pa se je število nekovinskih 
vključkov povečalo za okoli 5,7-krat, povprečna velikost vključkov pa se je zmanjšala za 76 %. 
Skupni učinek povečanja števila vključkov in zmanjšanja njihove povprečne velikosti je v 
primerjavi z vzorcem K1-1 najugodnejši pri vzorcu K4-1, dolegiranim s cirkonijem, pri katerem 
se skupni površinski delež vključkov zmanjša za 33 %. Pri vzorcih K2-1 ter K3-1 se površinski 
delež vključkov v primerjavi z referenčnim vzorcem poveča, in sicer za 7 % pri vzorcu K2-1 
oziroma za 60 % pri vzorcu K1-3. 
 
 
Slika 110: Vpliv dodatka cirkonija ter titana na povprečno velikost vključkov pri seriji Kx-1. 
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Pri vzorcih serije Kx-1 so se glede na kombinacijo dodanih dezoksidantov ter njihovih afinitet 
do kisika tvorili različni oksidi v skladu z njihovimi tvorbenimi prostimi Gibbsovimi 
energijami, podanimi na Sliki 98. V referenčnem vzorcu so prisotni predvsem oksidi na osnovi 
aluminija, med tem ko so pri K2-1 prisotni oksidi na osnovi titana in aluminija. Pri vzorcu K3-1 
so prisotni predvsem oksidi na osnovi cirkonija ter posamezni oksidi na osnovi titana. Pri 
vzorcu K4-1 pa predstavljajo glavnino cirkonijevi oksidi. Velikost ter posledično število 
oksidov je odvisno od površinske energije ter s tem povezano omočljivostjo. Površinske 
energije trdnih oksidov si sledijo v zaporedju:  aluminijev oksid > titanovi oksidi > cirkonijev 
oksid [102-105]. Iz klasične teorije nukleacije vidimo, da nižja površinska energija novo 
nastalega delca (nukleusa) pomeni manjši kritični radij r*, ki predstavlja kritično velikost, pri 
kateri je kal sposobna za rast. Vse kali, ki ne dosežejo kritične velikosti, se raztopijo. Povezava 
med kritično velikostjo r* ter površinsko energijo je podana v Enačbi 7, kjer predstavlja γ 
površinsko energijo, ΔGV pa je sprememba volumske proste energije. 
𝑟∗ =
2𝛾
∆𝐺௏
 (7) 
 
Iz Enačbe 7 je razvidno, da so pri nižji površinski energiji γ rastno sposobne manjše kali, kar 
posledično pomeni, da nastane več stabilnih kali oziroma v našem primeru več oksidov. Pri 
tvorbi oksidov v jekleni talini, kjer imamo omejeno količino kisika, to pomeni, da se bo tvorilo 
več oksidov, ki bodo posledično manjši. Če ne pride do skepljanja oksidov ali rasti večjih 
oksidov na račun manjših, bo pri tvorbi tipov oksidov z nižjo površinsko energijo prisotnih sicer 
večje število le-teh, ki pa bodo imeli manjšo velikost.  
Poleg kritične velikosti kali pa ima površinska energija vpliv tudi na omočljivost oziroma 
kontaktni kot θ med talino ter novo nastalim delcem. Po Ohta in sodelavci [102] ter Wu in 
sodelavci [106] ima na razporeditev ter velikost oksidov v jeklu zelo velik vpliv omočljivost, 
ki je odločilna za to, ali bo strjevalna fronta  trdno/talina določen vključek oblila ali ga bo 
potiskala v smeri strjevanja. Shematičen prikaz dogajanja ob stiku strjevalne fronte ter 
nekovinskih vključkov v odvisnosti od omočljivosti oziroma kontaktnega kota je prikazana na 
Sliki 111. 
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Pri oksidih z nižjo površinsko energijo je manjši tudi kot omočenja θ. Kadar je θ pod določeno 
kritično velikostjo, bo strjevalna fronta ta oksid oblila, zaradi česar je manjša verjetnost, da bo 
prišlo do skepljanja večjega števila oksidov, ki bi se nakopičili pred strjevalno fronto. Wu in 
sodelavci [106] so kot kritičen kot omočenja definirali cosθ > 0. Povezavo med cosθ ter 
površinsko energijo so opredelili z Enačbo 8, kjer so γPL – površinska energija med oksidom 
ter talino, γSP – površinska energija med oksidom ter trdnim jeklom in  γSL – površinska energija 
med talino in trdnim jeklom. 
 
𝑐𝑜𝑠𝜃 =
𝛾௉௅ − 𝛾௉ௌ
𝛾ௌ௅
 (8) 
 
V primeru nastanka skupkov oksidov zaradi premikanja le-teh pred strjevalno fronto lahko 
poteče rast in ogrobljanje teh oksidov hitreje in intenzivneje, zaradi njihove neposredne bližine 
in s tem povezanimi krajšimi difuzijskimi potmi. Posledično nastane pri ustreznih 
termodinamičnih pogojih iz večjega števila manjših oksidov eden večji. Ohta in sodelavci [102] 
so z eksperimenti potrdili, da strjevalna fronta aluminate potiska v smeri strjevanja, medtem ko 
se to ne zgodi pri cirkonijevih oksidih, ki imajo v primerjavi z aluminati nižjo površinsko 
energijo in jih strjevalna fronta oblije. Iz tega lahko povzamemo, da velja enako za titanove 
okside, ki imajo prav tako izmerjeno nižjo površinsko energijo kot aluminijevi oksidi. 
Pri vseh šaržah, kjer prevladujejo oksidi na osnovi titana in cirkonija, je večje število 
nekovinskih vključkov, ki imajo manjšo povprečno velikost v primerjavi z referenčno šaržo, 
kjer prevladujejo aluminati, ki imajo v primerjavi s titanovimi in cirkonijevimi oksidi višjo 
površinsko energijo.  
Tudi pri šaržah serije Kx-2, ki smo jih dodatno dolegirali, se kaže podoben trend vpliva dodatka 
titana in cirkonija na število in velikost vključkov kot pri šaržah serije Kx-1. Pri tem je potrebno 
Slika 111: Reakcija med strjevalno fronto ter oksidom v odvisnosti od površinske energije [101]. 
Talina 
Trdno 
Talina 
Trdno 
a) Strjevalna fronta zajame oksid b) strjevalna fronta potiska oksid  
Vključek Vključek 
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upoštevati, da je zaradi presežne dodane količine dezoksidanta povišan delež nitridov na osnovi 
titana oziroma cirkonija. Presežek dodanega titana in cirkonija je v skladu s prostimi tvorbenimi 
Gibbsovimi energijami tvoril nitride, ki so v večini primerov nukleirali na že obstoječih oksidih 
na osnovi titana oziroma cirkonija, kar smo potrdili s podrobnejšo analizo posameznih 
vključkov z EDS točkovnimi analizami mikrokemijske sestave ter ploskovnimi porazdelitvami 
elementov. Tvorba nitridov na že obstoječih oksidih se kaže predvsem v povečanju povprečne 
velikosti vključkov v primerjavi z vključki vzorcev serije Kx-1. Pri vzorcu K2-2 se je po 
dodatnem dolegiranju s titanom v primerjavi z vzorcem K2-1 povečala povprečna velikost 
vključkov za 53 %, prav tako se je povečalo število vključkov. Pri vzorcu K3-2 se je po 
ponovnem dodatku cirkonija in titana povprečna velikost vključkov minimalno povečala, in 
sicer za 8 %, število vključkov pa se je v primerjavi s K3-1 zmanjšalo, kar se odraža v 
zmanjšanju skupne površine vključkov v primerjavi z vzorcem K3-1 za več kot 30 %. Kljub 
temu je skupna površina vključkov v K3-2 večja od površine vključkov v posameznih vzorcih 
serije Kx-1. Pri vzorcu  K3-2 je vzrok za manjše število vključkov izplavanje le-teh v časovnem 
intervalu med odlitjem prvega ter drugega ingota. Iz Tabele 40 je razvidno, da so izplavali 
predvsem oksidi na osnovi cirkonija ter titana, povečal pa se je delež titanovih nitridov. Iz 
analize deleža enostavnih vključkov, prikazanega na Sliki 65, je razvidno, da se je delež 
enostavnih oksidov le malo znižal na račun nastanka titanovih nitridov. Delež nitridov se je 
povečal predvsem na račun tvorbe enostavnih titanovih nitridov. Pri vzorcu K4-2 se je podobno 
kot pri vzorcu K3-2 po ponovnem dodatku cirkonija zmanjšalo število vključkov v primerjavi 
s K4-1 za več kot 70 %, pri tem pa se je povečala povprečna velikost vključkov za več kot 
2,2-krat. Skupna površina vključkov se v primerjavi z vzorcem K4-1 zmanjša za okoli 12 %. V 
primerjavi s K4-1 se je zmanjšal predvsem delež cirkonijevih oksidov, tako številčni kot 
površinski, med tem ko se je delež cirkonijevih nitridov močno povečal. Manjše število 
vključkov je posledica izplavanja le-teh v časovnem intervalu med odlivanjem prvega ter 
drugega ingota. Večja povprečna velikost vključkov je posledica tvorbe velikih cirkonijevih 
nitridov ter povečanja prvotno majhnih cirkonijevih oksidov na račun rasti cirkonijevih nitridov 
na teh oksidih. Iz podatkov v Tabeli 40 je razvidno, da so cirkonijevi nitridi v vzorcu K4-2 v 
primerjavi s cirkonijevimi nitridi v vzorcu K4-1 precej večji, saj se številčni delež cirkonijevih 
nitridov pri K4-2 poveča za manj kot 20 %, med tem ko se površinski delež cirkonijevih nitridov 
poveča za več kot 38 %. 
Podrobnejšo sliko vpliva dezoksidacije s titanom, cirkonijem ter kombinacijo obeh elementov 
na spremembo velikosti vključkov pri posameznih vzorcih smo dobili z razporeditvijo 
vključkov v posamezne velikostne razrede glede na njihov idealni premer (Tabela 36, Tabela 
37). Naredila se je primerjava številčnega ter površinskega deleža vključkov v posameznih 
velikostnih razredih ter se za vzorce serije Kx-1 primerjala z referenčnim vzorcem  K1-1.  
Pri referenčnem vzorcu K1-1 ima skoraj 50 % vseh vključkov manjši ali enak premer od 
1,5 µm, kljub temu pa ti vključki predstavljajo le okoli 10 % površine vseh vključkov. 
Vključkov s premerom, večjim od 4 µm, pa je v referenčnem vzorcu le okoli 10 %. Kljub temu 
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predstavljajo ti vključki več ko 47 % površine vseh vključkov. Pri dodatku titana, vzorec K2-1, 
se razmerje števila ter površinskega deleža najmanjših vključkov bistveno ne spremeni. 
Vključkov, manjših od 1,5 µm, je 55 %, njihov površinski delež pa predstavlja 15 % celotne 
površine vključkov vzorca K2-1. V primerjavi z referenčnim vzorcem pa se znatno zmanjša 
število vključkov, večjih od 4 µm, katerih je manj od 4 % vseh vključkov in predstavljajo okoli 
25 % površine vseh vključkov v vzorcu K2-1. Pri dodatku kombinacije titana in cirkonija pri 
vzorcu K3-1 pride do izrazitejše spremembe v številu ter površinskem deležu najmanjših 
vključkov v primerjavi z referenčnim vzorcem. Vključki, manjši od 1,5 µm, predstavljajo več 
kot 85 % vseh vključkov ter okoli 50 % površine vseh vključkov vzorca K3-1. Delež vključkov, 
večjih od 4 µm, pa pade pod 0,5 % ter predstavlja okoli 6 % celotne površine vključkov. 
Največji vpliv na razmerje velikosti vključkov ter njihovega površinskega deleža ima dodatek 
cirkonija, kar je razvidno iz primerjave referenčnega vzorca z vzorcem K4-1. Delež vključkov, 
manjših od 1,5 µm, se poviša na več kot 95 %, ti vključki predstavljajo 78 % površine vseh 
prisotnih vključkov. Delež vključkov, večjih od 4 µm, pade pri K4-1 pod 0,1 %, ti vključki 
predstavljajo le dobre 3 % površine vseh prisotnih vključkov.  
 
  
Slika 112: Delež vključkov v posameznem velikostnem razredu za serijo Kx-1: a) Številčni delež vključkov po velikostnih 
razredih. b) Površinski delež po velikostnih razredih. 
 
Iz primerjave deležev vključkov v posameznih velikostnih razredih (Slika 112)  je razvidno, da 
dodatek titana nima bistvenega vpliva na delež najmanjših vključkov, zmanjša pa se številčni 
in površinski delež največjih vključkov. Kombinacija titana in cirkonija ima poleg vpliva na 
zmanjšanje deleža največjih vključkov istočasno vpliv tudi na večji delež najmanjših vključkov. 
Največji pozitiven vpliv na delež najmanjših vključkov pa ima dodatek cirkonija. Dodatna 
primerjava z deleži in razporeditvijo vključkov pri vzorcih serije Kx-2 ni smiselna, saj so se v 
talini pred ponovnim dolegiranjem že nahajali vključki, ki so lahko zakrili dejanski efekt 
dodatka posameznega preiskovanega dezoksidanta. Prav tako pa je pri vzorcih serije Kx-2 
zaradi presežne vsebnosti titana in cirkonija glede na delež kisika povečana prisotnost titanovih 
ter cirkonijevih nitridov, ki rastejo predvsem na že obstoječih oksidih. To dodatno spremeni 
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dejansko velikostno porazdelitev oksidov in s tem povezano učinkovitost posameznega 
dezoksidanta. 
Med posameznimi vzorci serije Kx-1 je velika razlika v absolutnem številu vključkov, zato smo 
spremembo števila vključkov podali kot faktor spremembe števila vključkov (FSV), izračunan 
po Enačbi 9. Absolutna sprememba vključkov se ujema z vplivom titana ter cirkonija na delež 
vključkov. Iz primerjave dejanskega števila vključkov vzorcev serije Kx-1 ter referenčnega 
vzorca K1-1 je razvidno, da se z dodatkom titana število vključkov z manjšim premerom od 
1,5 µm poveča za faktor 0,7, število vključkov, večjih od 4 µm, pa se zmanjša za faktor 0,5. Pri 
dodatku  cirkonija in titana se delež vključkov, manjših od 1,5 µm, poveča za faktor 11, delež 
večjih od 4 µm pa se zmanjša za faktor 0,8. Dodatek cirkonija poveča delež vključkov, manjših 
od 1,5 µm, za faktor 8,7 ter zniža delež vključkov, večjih od 4 µm, za faktor ≈ 0,99. Grafični 
prikaz faktorja spremembe absolutnega števila vključkov pri vzorcih serije Kx-1 v primerjavi 
z referenčno šaržo je na Sliki 113. 
 
𝐹𝑆𝑉௄௫ିଵ =
š𝑡. 𝑣𝑘𝑙𝑗௄௫ିଵ − š𝑡. 𝑣𝑘𝑙𝑗௄ଵିଵ
š𝑡. 𝑣𝑘𝑙𝑗௄ଵିଵ
 
(9) 
 
  
Slika 113: Faktor spremembe števila vključkov šarže serije Kx-1 v primerjavi z referenčno šaržo: a) FSV za vključke, manjše od 
1,5 µm. b) FSV za vključke, večje od 4 µm. 
 
5.1.3 Vpliv razmerja Ti/O ter Zr/O na velikost ter površinski delež vključkov 
Razmerje deleža dezoksidanta ter kisika ima zelo velik vpliv na velikost ter površinski delež 
nekovinskih vključkov. Optimalno razmerje se razlikuje glede na uporabljen dezoksidant ter na 
samo kemijsko sestavo jekla. Grafična analiza vpliva razmerja Ti/O, Zr/O ter (Ti + Zr)/O na 
velikost ter površino nekovinskih vključkov je predstavljena na Sliki 114 a−c. Na grafih so pri 
razmerju nič podane vrednosti za referenčni vzorec, pri katerem je razmerje Al/O enako 4,7 ter 
ne vsebuje titana in cirkonija. Vsa razmerja dezoksidant/kisik so izračunana na podlagi mas.%.  
Pri dodatku titana, Slika 114a, se povprečna velikost vključkov minimalno manjša z višjim 
razmerjem Ti/O, med tem ko se kaže bolj izrazit vpliv na povečanje skupne površine vključkov. 
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Iz trenda spremembe povprečne velikosti ter površine vključkov je razvidno, da pri 
preiskovanih razmerjih Ti/O manjša velikost vključkov ne more kompenzirati večjega števila 
le-teh, kar se kaže v povečanju skupnega površinskega deleža nekovinskih vključkov.  
Pri istočasnem dodatku cirkonija in titana, Slika 114b, se podobno kot pri dodatku titana, 
povprečna velikost vključkov zmanjša, med tem ko se njihov površinski delež poveča. 
Sprememba v povprečni velikosti nekovinskih vključkov pri razmerju (Ti + Zr)/O = 5,2 je okoli 
50 %, kar znaša precej več v primerjavi z dezoksidacijo samo s titanom. Vzrok za večje 
zmanjšanje povprečne velikosti nekovinskih vključkov je dodatek cirkonija, ki tvori zelo 
majhne okside, ki služijo tudi kot heterogene kali za vključke z višjo prosto Gibbsovo energijo, 
ki jih je posledično večje število, vendar so manjši. Skupen vpliv manjše velikosti ter večjega 
števila nekovinskih vključkov pri dodatku (Zr + Ti)/O = 5,2 je neugoden, saj se površina 
nekovinskih vključkov poviša v primerjavi z referenčnim vzorcem. Pri povišanju razmerja na 
7,5−8,0 ostane povprečna velikost vključkov primerljiva z velikostjo pri nižjem razmerju, se pa 
zmanjša površinski delež nekovinskih vključkov. Pri tem je potrebno upoštevati, da so podatki 
za višje razmerje pridobljeni po dvakratnem legiranju. Delež nitridov se je povečal v primerjavi 
z nižjim razmerjem (Ti + Zr)/O, prav tako se je število vključkov zmanjšalo, velikost pa je 
ostala primerljiva. Iz tega lahko sklepamo, da so največji vključki izplavali v časovnem 
intervalu med odlivanjem prvega ter drugega ingota. Na podlagi tega lahko predpostavimo, da 
bi v primeru enkratnega dolegiranja v razmerju (Ti + Zr)/O > 7 dobili večjo skupno površino 
vključkov kot v primeru dvakratnega legiranja. 
Največji vpliv na zmanjšanje velikosti vključkov ima dodatek cirkonija, Slika 114c, v razmerju 
Zr/O med 2,5 in 3, kjer se velikost vključkov zmanjša za 63 % v primerjavi z velikostjo 
vključkov v referenčnem vzorcu. Prav tako se zmanjša skupna površina vključkov za 33 %. Z 
višanjem razmerja Zr/O prične naraščati povprečna velikost vključkov, površina vključkov pa 
se dodatno zniža. Podobno kot pri višjem razmerju (Ti + Zr)/O je tudi v tem primeru pri višjem 
razmerju Zr/O potrebno upoštevati, da je bilo legiranje izvedeno z dvakratnim dodatkom 
cirkonija z vmesnim časovnim intervalom, v katerem je prišlo do izplavanja deleža vključkov, 
kar je imelo pozitiven vpliv na skupno površino vključkov pri Zr/O > 6,5. Pri višjem razmerju 
Zr/O so nastali veliki nitridi, ki so nukleirali na že obstoječih oksidih ali pa so nastali kot 
samostojna faza, kar pomeni, da bi ob nespremenjenem deležu oksidov skupna površina 
vključkov morala narasti. Iz tega lahko sklepamo, da bi ob enkratnem dodatku cirkonija v 
razmerju Zr/O > 6,5 dobili večjo skupno površino vključkov, kot smo jo dobili v primeru 
dvakratnega legiranja s časovnim zamikom.   
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Slika 114: Vpliva razmerja Ti/O, Zr/O ter (Ti + Zr)/O na velikost ter površino nekovinskih vključkov. 
Za vzorce serije Kx-1 smo izračunali teoretično razmerje ௠௔௦.% [ெ]
௠௔௦.% [ை]
 na podlagi stehiometričnih 
sestav prisotnih oksidov ter jih primerjali z dejanskimi razmerji na podlagi kemijskih sestav 
posameznih vzorcev. Kadar je dejansko razmerje večje od teoretičnega, nastanejo v sladu s 
prostimi Gibbsovimi energijami veliki primarni nitridi, kar je negativno tako z vidika njihove 
oglate oblike ter velikosti kot dejstva, da dušik, vezan v velike primarne nitride, praktično ne 
sodeluje pri nastanku »nano« nitridov, ki so pomembni za zaviranje rasti kristalih zrn ter 
sodelujejo pri izločevalnem utrjevanju.     
V Tabeli 62 so podana teoretična razmerja, v Tabeli 63 pa dejanska razmerja za vzorce serije 
Kx-1, dolegirane s titanom in cirkonijem. Pri teoretičnem razmerju (Ti + Zr)/O smo upoštevali, 
da je masni delež Ti:Zr = 50:50. Dejanska razmerja smo izračunali na podlagi vrstnega reda 
tvorbe posameznih oksidov na osnovi Gibbsovih prostih energij pri 1600 °C  (Slika 98). Najprej 
smo predvideli tvorbo najstabilnejšega oksida, za izračun razmerja [M]/O naslednjega 
najstabilnejšega oksida pa smo uporabili presežek kisika glede na porabljen kisik pri tvorbi 
najstabilnejšega oksida. Presežek elementa je določen na podlagi tipov vključkov, ki smo jih 
našli v posamezni šarži. 
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Tabela 62: Teoretično razmerje masnega deleža [M]/O tvorbe oksidov. 
Oksid [M]/O 
ZrO2 2,8 
Al2O3 1,1 
Ti2O3 2,0 
TiO2 1,5 
SiO2 0,9 
(Zr+Ti)O2 2,0 
 
Tabela 63: Dejansko razmerje masnega deleža [M]/O. 
Vzorec Zr/O Al/O Ti/O (Zr+Ti)/O 
K2-1 / 0,8 +O2 8,1 +Ti / 
K3-1 / / / 5,1 +Ti 
K4-1 2,7 +Zr / / / 
K1-2 / 0,8 +O2 15,2 +Ti / 
K2-2 / 0,6 +O2 5,7 +Ti / 
K3-2 / / / 7,5 +Ti 
K4-2 6,7 +Zr / / / 
 
Med vsemi preiskovanimi vzorci se je izkazalo za optimalno povečanje števila vključkov ter 
zmanjšanje njihove velikosti pri dodatku cirkonija v razmerju Zr/O med 2 in 3. Pri takšnem 
razmerju dobimo najmanjšo skupno površino vključkov ter istočasno njihovo najmanjšo 
povprečno velikost. Dejansko razmerje Zr/O pri najugodnejših vključkih se zelo dobro ujema s 
teoretičnim razmerjem Zr/O, ki znaša 2,8. Pri vzorcih K2-1, K1-2, K2-2 ter K3-1, kjer imamo 
presežek titana, smo v mikrostrukturi dobili TiN, kar se ujema s teoretičnim predvidevanjem 
prisotnih faz na podlagi Gibbsovih prostih energij. Prisotnost nitridov pa ima posledično 
negativen vpliv na velikost vključkov ter skupno površino vključkov.     
 
5.1.4 Delež modificiranih vključkov s titanom in cirkonijem ter reprezentativni 
vključki 
Cirkonij in titan imata zelo visoko afiniteto do kisika, zaradi česar sta zelo dobra modifikatorja 
nekovinskih vključkov. Pri vseh vzorcih serije Kx-1 je 95 +/-1 % nekovinskih vključkov 
modificiranih s titanom, cirkonijem ali kombinacijo obeh. Pri seriji Kx-2, kjer smo šarže serije 
Kx-1 dodatno dolegirali s titanom, cirkonijem oziroma kombinacijo obeh, se skupen delež 
modificiranih vključkov ni bistveno spremenil. Pri vzorcu K3-2 se je povišal delež vključkov, 
modificiranih s titanom in cirkonijem, na račun zmanjšanja vključkov, modificiranih samo s 
titanom oziroma samo s cirkonijem. Z nadaljnjo podrobnejšo analizo vključkov se je pokazalo, 
da so se predvsem cirkonijevi oksidi obdali s plaščem titanovega nitrida, kar sovpada s 
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spremembo deleža posameznih modificiranih vključkov v vzorcu K3-2 v primerjavi s K3-1. Pri 
vzorcu K4-2 se je v primerjavi s K4-1 pri povišanju vsebnosti cirkonija delež modificiranih 
vključkov povišal le za okoli 1,5 % in to predvsem na račun novo nastalih cirkonijevih nitridov. 
Iz tega je razvidno, da je mogoče s cirkonijem učinkovito modificirati okoli 95 % vključkov, z 
nadaljnjim poviševanjem deleža cirkonija se delež modificiranih vključkov praktično ne 
spremeni, nastanejo pa nezaželeni nitridi.  
Iz rezultatov avtomatske analize nekovinskih vključkov INCA smo dobili vpogled v delež 
posameznih tipov vključkov v posameznem vzorcu (Tabela 40) ter  pregled tega,  kakšen delež 
teh vključkov predstavljajo enostavni in kakšen delež kompleksni vključki (Tabela 41). Pri 
vzorcu K2-1 so prisotni aluminijevi in titanovi oksidi ter titanovi nitridi. Aluminijevi oksidi so 
v več kot 98 % prisotni kot kompleksni vključki, prav tako je več kot 80 % vseh titanovih 
oksidov ter več kot 90 % vseh titanovih nitridov prisotnih kot kompleksni vključki. Pri vzorcu 
K1-2, ki ima višji delež titana v primerjavi s K2-1, se delež titanovih oksidov ne spremeni 
bistveno, naraste pa delež titanovih nitridov. Zmanjša se tudi delež aluminijevih oksidov. Pri 
vzorcu K3-1 so prisotni cirkonijevi in titanovi oksidi ter titanovi nitridi. S povišanjem deleža 
titana in cirkonija, vzorec K3-2, se za okoli 7−10 % zmanjša delež titanovih ter cirkonijevih 
oksidov, delež titanovih nitridov pa se poveča za okoli 20 %. Pri tem se delež enostavnih 
titanovih oksidov praktično ne spremeni, delež enostavnih cirkonijevih oksidov pa se zmanjša 
za okoli 5 %. Delež enostavnih titanovih nitridov naraste iz 5 na 18 %, kar kaže, da  zaradi 
presežka titana titanovi nitridi ne nastajajo več prednostno samo na že prisotnih cirkonijevih 
oksidih, ampak tudi kot samostojna faza. Pri vzorcu K4-1 so prisotni predvsem oksidi na osnovi 
cirkonija ter manjši delež cirkonijevih nitridov, ki pa jih s podrobnejšo EDS in EBSD analizo 
nismo potrdili.  S povišanjem deleža cirkonija, vzorec K4-2, se delež cirkonijevih oksidov 
zmanjša predvsem na račun povečanja deleža cirkonijevih nitridov, ki so prisotni pri > 40 % 
vseh vključkov. Prav tako se zmanjša delež enostavnih cirkonijevih oksidov iz 63 % na 48 %, 
pri tem pa naraste delež enostavnih cirkonijevih nitridov iz 1 % na 27 %. To kaže na to, da so 
pri povišanju deleža cirkonija služili cirkonijevi oksidi kot heterogene kali za cirkonijeve 
nitride, zaradi velikega presežka cirkonija, pa so ti nastajali tudi kot samostojna faza.   
 
5.1.5 SEM, EDS ter EBSD analiza prisotnih vključkov 
Referenčni vzorec K1-1 vsebuje predvsem aluminate tipa Al2O3, manjši delež silikatov ter 
manganovih sulfidov (Slika 66, Tabela 42). Aluminati, ki so modificirani s kalcijem, so sferične 
oblike, med tem ko so nemodificirani podolgovate oblike. Najdeni MnS tvorijo skupaj z 
aluminati kompleksne vključke. V primeru prisotnosti MnS je kalcij vezan v sulfidu, med tem 
ko ga v aluminatu ni. Aluminati imajo heksagonalni gosti zlog, med tem ko imajo MnS kubično 
kristalno strukturo. Posamezni manjši aluminati, ki v nekaterih primerih sestavljajo skupek 
vključkov, ki predstavlja večji aluminat, so pričeli rasti posamezno, kar se vidi iz nepovezanih 
kristalografskih orientacij za posamezen aluminat. To se sklada s teorijo, da fazna meja 
talina/trdno pred sabo potiska aluminate, ki se združijo v skupe.   
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Dodatek titana ter cirkonija ima zelo velik vpliv na sestavo nekovinskih vključkov. Tipične 
sestave vključkov so podane na Sliki 115. Titan ima nižjo afiniteto do kisika kot aluminij, zato 
so stabilnejši aluminijevi oksidi (vzorci K2-1, K1-2 ter K2-2). Zaradi podstehiometrične 
koncentracije aluminija in glede na vsebnost kisika se tvorijo zmesni titan-aluminijevi oksidi 
ter čisti titanovi oksidi. Parametri kristalnih mrež različnih oksidov se razlikujejo v odvisnosti 
od razmerja Ti/Al ter deleža kalcija. Tipični oksidi na osnovi Al2O3 imajo heksagonalno 
kristalno mrežo, prav tako tudi tipični Ti2O3, pri katerih pa so stranice osnovne celice podaljšane 
v primerjavi z Al2O3 (Tabela 43). Tako se z večjim deležem titana v aluminatih sorazmerno 
podaljšujejo stranice osnovne celice. Oksidi, ki imajo kristalno mrežo na osnovi tipa TiO2, ki 
ima v osnovi tetragonalno kristalno mrežo, se z različnimi deleži aluminija in kalcija spremeni 
kristalna mreža v ortorombsko z različnimi parametri osnovne celice. Presežek titana se veže v 
nitride, ki prednostno nukleirajo na že obstoječih oksidih na osnovi aluminija ter titana, kar je 
razvidno iz EDS analize ter ploskovnih porazdelitev elementov pri kompleksnih vključkih, 
sestavljenih iz aluminij-titanovega oksida ter titanovega nitrida (Tabele 44 do 46 ter Slika 70, 
Slika 78 in Slika 81). V TiN je prisoten tudi manjši delež vanadija. Aluminati, modificirani s 
titanom, ter oksidi na osnovi titana so v primerjavi s čistimi aluminati sferične oblike, med tem 
ko so titanovi nitridi kvadratne morfologije z ostrimi robovi. Titanovi nitridi imajo višjo 
Gibbsovo prosto energijo v primerjavi z aluminijevimi ter titanovimi oksidi, kar pomeni, da 
nastanejo zadnji oziroma nastanejo, ko so v mikrostrukturi že prisotni vsi oksidi. Oksidi na 
osnovi titana ter aluminija predstavljajo heterogene kali za rast titanovih nitridov. Osnovna 
kristalna struktura oksidov nima bistvenega vpliva na nastanek TiN. Iz tega sledi, da pri 
presežku koncentracije titana, glede na vsebnost kisika, končno morfologijo nekovinskih 
vključkov definirajo titanovi nitridi. Titanovi nitridi lahko na oksidih tvorijo delni (Vključek 2a 
na Sliki 78) ali popolni plašč (vključek 3 na Sliki 81). Na različnih mestih plašča titanovega 
nitrida smo določili različne orientacije kristalne mreže (Slika 71). To potrjuje, da lahko na 
posameznem titanovem oksidu istočasno nukleira ter raste več titanovih nitridov. V odvisnosti 
od lokalne koncentracije titana ter dušika sledi, ali bodo posamezni nitridi tvorili popolni ali le 
delni plašč TiN. Ob dovolj visoki lokali koncentraciji titana in dušika pride tudi do homogene 
nukleacije posameznih TiN (vključek 2a, Slika 73).   
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Slika 115: Vpliv titana ter cirkonija na sestavo tipičnih nekovinskih vključkov. 
 
Pri dezoksidaciji s titanom je potrebno zelo natančno nadzorovati delež titana in s tem povezano 
razmerje Ti/O, da se prepreči intenzivna tvorba nitridov na osnovi titana. Pri tem je potrebno 
upoštevati, da ima aluminij višjo afiniteto do kisika in bo prednostno tvoril okside, s čimer se 
bo znižal delež prostega kisika v jeklu, ki lahko reagira s titanom. Tvorba TiN ima več 
negativnih posledic. Ker nitridi primarno rastejo na že obstoječih oksidih, se posledično poveča 
povprečna velikost nekovinskih vključkov. Z dodatno tvorbo nitridov se poveča tudi skupni 
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površinski delež nekovinskih vključkov. Z modifikacijo aluminatov s titanom dobimo ugodno 
sferično morfologijo le-teh. S tvorbo plašča titanovega nitrida pa praktično izničimo vpliv 
modifikacije morfologije aluminatov in dobimo oglate vključke z ostrimi robovi, ki lahko imajo 
zarezni učinek in s tem negativen vpliv na mehanske lastnosti.       
Cirkonij ima med vsemi uporabljenimi dezoksidanti najvišjo afiniteto do kisika, kar smo 
potrdili tudi z analizo vključkov v šaržah z dodanim cirkonijem, v katerih so vsi prisotni oksidi 
na njegovi osnovi. S pomočjo EBSD analize smo oksidom na osnovi ZrO2 določili monoklinsko 
kristalno strukturo, pri oksidih, ki pa so dodatno vsebovali kalcij, pa smo določili tetragonalno 
kristalno strukturo tipa ZrO2 ali kubično kristalno strukturo tipa CaZrO3. Oksidi na osnovi 
cirkonija so ugodne sferične oblike. V vzorcih K3-1 in K3-2, ki poleg cirkonija vsebujeta še 
titan, so prisotni titanovi nitridi z manjšim deležem vanadija. Vsi najdeni titanovi nitridi so 
nastali na obstoječih cirkonijevih  oksidih, kar je razvidno iz jedra na osnovi ZrO2, ki je prisotno 
pri vseh najdenih nitridih. Pri avtomatski analizi INCA smo pri vzorcih K3-1 ter K3-2 določili 
manjši delež enostavnih TiN (Tabela 41), kar je posledica tega, da pri nekaterih TiN 
pripravljena metalografska površina ne seka jedra iz cirkonijevega oksida, ki so v primerjavi s 
TiN lahko nekajkrat manjša. Posamezni ZrO2 so v povprečju velikostnega reda okoli 1 µm ali 
manjši in so v povprečju nekajkrat manjši v primerjavi z oksidi na osnovi titana in aluminija, 
kar se ujema s predpostavljeno teorijo vpliva nižje površinske energije cirkonijevih oksidov na 
velikost in število le-teh. Na posameznem cirkonijevem oksidu lahko istočasno raste samo en 
TiN, ki ga v celoti obda. Pri kompleksnih vključkih, sestavljenih iz cirkonijevega oksida ter 
titanovega nitrida, je praviloma površinski delež TiN večji od površinskega deleža 
cirkonijevega oksida. Pri višjem deležu titana (vzorec K3-2) lahko nastane TiN tudi okoli več 
posameznih cirkonijevih oksidov, ki so v neposredni medsebojni bližini (Vključek 2 na 
Sliki 88). Kot je razvidno iz orientacij kristalnih mrež za vključek 2 na Sliki 89, posamezni 
cirkonijevi oksidi med sabo niso kristalografsko povezani, titanov nitrid, ki obdaja vse štiri 
posamezne okside, pa je kristalografsko enovit. Iz tega lahko sklepamo, da je ob prisotnosti 
titanovega nitrida, ki je pričel rasti na enem izmed prisotnih cirkonijevih oksidov, energijsko 
bolj ugodna nadaljnja rast prisotnega nitrida kot nastanek novega nitrida na cirkonijevem oksidu 
v neposredni bližini. To pa ne velja za okside na osnovi titana in aluminija, kjer lahko prične 
rasti več nitridov istočasno, celo na posameznem oksidu. Iz tega lahko sklepamo, da so 
cirkonijevi oksidi manj ugodni kot heterogene kali za titanove nitride v primerjavi z oksidi na 
osnovi titana ali aluminija. Pri kristalografski analizi cirkonijevih oksidov se je izkazalo, da so 
za rast titanovih nitridov bolj ugodni cirkonijevi oksidi z monoklinsko kristalno strukturo. Pri 
vseh EBSD analizah jeder TiN smo določili monoklinsko kristalno strukturo ZrO2, med tem ko 
noben cirkonijev oksid z določeno tetragonalno ali kubično kristalno strukturo ni obdan s TiN. 
Iz tega lahko sklepamo, da predstavljajo cirkonijevi oksidi, ki vsebujejo zadostni delež kalcija, 
da je njihova kristalna struktura kubičnega ali tetragonalnega tipa, slabše heterogene kali za 
tvorbo TiN. To pomeni, da bo v talini raztopljen višji delež dušika kot v primeru prisotnosti 
aluminijevih oziroma titanovih oksidov, ki so ugodne heterogene kali za tvorbo nitridov. Višji 
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delež raztopljenega dušika omogoča med toplotno obdelavo tvorbo višjega deleža MX 
precipitatov, ki so zelo pomembni za učinkovito izločevalno utrjevanje. Ob ugodno nizkem 
deležu titana ter zadostnem deležu kalcija lahko pričakujemo še večji delež enostavnih 
cirkonijevih oksidov, kar bi imelo dodaten pozitiven vpliv na zmanjšanje povprečne velikosti 
prisotnih vključkov. To dodatno potrjuje analiza modificiranih vključkov na Sliki 61, kjer imajo 
pri vzorcu K4-1 najmanjšo velikost cirkonijevi oksidi s prisotnim kalcijem. 
Pri vzorcu K4-1 z optimalnim deležem cirkonija glede na teoretično razmerje Zr/O so prisotni 
predvsem cirkonijevi oksidi. S povišanjem deleža cirkonija (vzorec K4-2) nastanejo nitridi tipa 
ZrN s kubično kristalno strukturo, ki pa v primerjavi s TiN ne vsebujejo vanadija. Iz tega lahko 
sklepamo, da nam tvorba ZrN ne osiromaši osnove z vanadijem, kot se to zgodi pri tvorbi TiN. 
Za tip jekel, odpornih proti lezenju, ki bazirajo na izločevalnem utrjevanju precipitatov MX na 
osnovi vanadija, kamor spada tudi preiskovano jeklo, ima osiromašenje osnove z vanadijem 
velik vpliv na tvorbo MX precipitatov. Posledično ima to negativen vpliv na odpornost jekla 
proti lezenju.  
Rast cirkonijevih nitridov poteka podobno kot pri titanovih nitridih. ZrN prednostno rastejo na 
že obstoječih cirkonijevih oksidih, kar ima negativen vpliv na povprečno velikost ter skupno 
površino prisotnih vključkov. Podobno kot titanovi nitridi so tudi nitridi na osnovi cirkonija 
oglate oblike, kar ima negativen vpliv z vidika morfologije, kot je to že opisano pri TiN. 
Pri vzorcih, dolegiranih s cirkonijem, so vsi najdeni MnS nastali na cirkonijevih oksidih. Ker 
je površinska gostota cirkonijevih oksidov velika, je prisotnih veliko potencialnih nukleacijskih 
mest za MnS, zaradi česar so ti majhni in nimajo negativnega vpliva na lastnosti. Upoštevati je 
potrebno, da imajo vse laboratorijske šarže zelo nizek delež žvepla (≈ 10 ppm), zaradi česar 
MnS pri nobeni preiskovani šarži ne predstavljajo problematičnih vključkov. Prav tako zaradi 
nizkega deleža žvepla ni mogoče na podlagi dobljenih rezultatov predpostavljati vpliva 
posameznega dezoksidanta na velikost, obliko ter deformabilnost MnS.     
5.1.6 Model vpliva titana ter cirkonija na nekovinske vključke 
Na Sliki 116 je prikazan model vpliva cirkonija ter titana na sestavo, velikost ter razporeditev 
nekovinskih vključkov. Pri dodatku titana nastanejo aluminij-titanovi oksidi. Če dodatek titana 
presega stehiometrično razmerje Ti/O, so oksidi obdani s plaščem nitrida. V primeru dodatka 
cirkonija nastanejo oksidi na njegovi osnovi. V primeru presežka cirkonija nastanejo cirkonijevi 
nitridi, ki primarno rastejo na že obstoječih oksidih. V primeru dodatka titana in cirkonija 
nastanejo oksidi na osnovi cirkonija, ki so obdani s titanovim nitridom.     
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Slika 116: Model vpliva titana ter cirkonija na nekovinske vključke. 
  
  
140 
 
5.2 VPLIV TITANA IN CIRKONIJA NA MEHANSKE LASTNOSTI 
5.2.1 Vplivi titana in cirkonija na mehanske lastnosti v poboljšanem stanju 
Dodatek majhnih količin cirkonija, titana ter kombinacije obeh elementov nima bistvenega 
vpliva na dosežene trdote po kaljenju, kar smo dokazali z avstenitizacijo vzorcev na različnih 
temperaturah. Pri  tem je trdota po kaljenju med posameznimi vzorci nihala maksimalno 
+/- 0,5 HRC pri enaki temperaturi avstenitizacije.  
Vpliv dodatka cirkonija ter titana na temperature premenskih točk je dovolj majhen, da smo vse 
vzorce toplotno obdelali po enakem režimu, s čimer imamo direktno povezavo vpliva cirkonija 
ter titana na mehanske lastnosti.  
Za določitev vpliva titana in cirkonija na mehanske lastnosti smo izbrali dva različna režima 
toplotne obdelave, ki se uporabljata v praksi. Režim TO1 s temperaturo popuščanja 660 °C se 
uporablja predvsem za visokotemperaturne aplikacije, zaradi česar smo pri tem režimu toplotne 
obdelave določili tudi vpliv na trdnostne lastnosti pri 500 °C ter izvedli pospešene teste lezenja. 
Režim TO2 je namenjen za uporabo jekla za zelo obremenjene in kritične konstrukcijske dele, 
ki morajo ohranjati trdnost tako pri povišanih temperaturah ter predvsem žilavost tudi pri 
kriogenih temperaturah. Preiskovano jeklo na splošno dosega visoke žilavosti pri sobni 
temperaturi, zaradi česar je težje definirati vpliv majhnih dodatkov titana in cirkonija  na 
žilavost. Pri obeh režimih TO smo zato naredili preizkus žilavosti pri -70 °C, kar je v 
temperaturnem razredu prehodne temperature žilavosti (FATT), določene pri karakterizaciji 
jekla X11CrNiMo12 (Slika 36). Primerjava natezne trdnosti ter žilavosti pri -70 °C v odvisnosti 
od dodatka titana ter cirkonija za vzorce serije Kx-1 je podana na Sliki 117 za TO1 ter na 
Sliki 118 za TO2. 
 
 
Slika 117: Primerjava Rm ter žilavosti vzorcev serije Kx-1 z referenčnim vzorcem  po TO1. 
 
Rm [N/mm2] 
Žilavost [J]  
Rm [N/mm2] 
Žilavost [J] 
 Rm [N/mm
2] 
Žilavost [J] 
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Slika 118: Primerjava Rm ter žilavosti vzorcev serije Kx-1 z referenčnim vzorcem po TO2. 
 
Po toplotni obdelavi TO1 vsi vzorci serije Kx-1 dosegajo primerljive ali boljše trdnosti, raztezke 
ter kontrakcije, kot jih dosega referenčen vzorec. Prav tako so dosežene trdnostne lastnosti pri 
500 °C primerljive z referenčno šaržo. Večje razlike v primerjavi z vzorcem K1-1 se pokažejo 
predvsem pri doseženih udarnih žilavostih pri -70 °C. Vsi vzorci serije Kx-1 dosegajo boljšo 
žilavost v primerjavi z referenčnim vzorcem. Delno vplivajo na boljšo žilavost manjša kristalna 
zrna, ki so pri vzorcih, dolegiranih s titanom in cirkonijem, za oceno 8–9, med tem ko je velikost 
kristalnih zrn pri referenčnem vzorcu za oceno 4–5 po ASTM E112 [95]. Iz rezultatov v 
Tabelah 57 in 59 je razvidno, da se žilavost kljub primerljivim velikostim kristalnih zrn 
razlikuje glede na uporabljen dezoksidant. Na podlagi tega lahko sklepamo, da imajo velikost, 
površinski delež ter morfologija nekovinskih vključkov znaten vpliv na žilavost. Na Sliki 119a 
je grafični prikaz odvisnosti žilavosti od povprečne površine posameznega vključka za TO1 ter 
na Sliki 119b za TO2. Pokaže se izrazit trend naraščanja žilavosti z manjšanjem povprečne 
velikosti nekovinskih vključkov. Na žilavost ima vpliv tudi skupna površina vključkov, kar smo 
izrazili z razmerjem med površino vseh vključkov ter površino posameznega vključka (RPV), 
izračunanem po Enačbi 10, ki posredno zajema tudi število vključkov. Z naraščanjem razmerja 
RPV žilavost narašča do neke maksimalne vrednosti, kjer je optimalno razmerje med površino 
posameznih vključkov ter skupno površino vseh vključkov. Z nadaljnjim naraščanjem razmerja 
RPV prične žilavost ponovno padati. V preiskovanem primeru so dosežene optimalne žilavosti 
pri razmerju RPV okoli 6. Grafični prikaz odvisnosti žilavosti pri -70 °C v odvisnosti od 
razmerja RPV je prikazan na Sliki 120. Vrednosti pri razmerju RPV ≈ 6,5 odstopajo od 
predvidenih vrednosti, kar je posledica morfologije vključkov. Iz podrobne analize vključkov 
se je izkazalo, da so oksidi na osnovi titana in aluminija sferične oblike, med tem ko so titanovi 
ter cirkonijevi nitridi oglati in imajo zaradi tega negativen zarezen učinek. Kot faktor vpliva 
morfologije smo določili številčni delež nitridov (DN), določen s pomočjo avtomatske analize 
vključkov INCA in je za posamezne šarže podan v Tabeli 40. Grafični prikaz odvisnosti 
žilavosti pri -70 °C v odvisnosti od deleža nitridov je prikazan na Sliki 121. Na podlagi 
posameznih vplivov velikosti, površinskega deleža ter morfologije nekovinskih vključkov smo 
Rm [N/mm2] 
Žilavost [J]  
Rm [N/mm2] 
Žilavost [J]  
 
Rm [N/mm2] 
Žilavost [J]  
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predpostavili njihov skupen vpliv na žilavost pri -70 °C. Vpliv velikosti ter površinskega deleža 
je izražen z RPV, izračunanim po Enačbi 10. Vpliv morfologije smo določili s faktorjem 
morfologije FM, izračunanim po Enačbi 11. Skupen faktor vpliva vključkov FV predstavlja 
razmerje med RPV ter FM in je podan v Enačbi 12. Izračunana pričakovana žilavost S-KV-70°C 
je podana v obliki linearne funkcije, podane v Enačbi 13, kjer faktor A predstavlja vpliv 
trdnostnega razreda na žilavost in ga je potrebno eksperimentalno določiti. Faktor A  za trdnosti 
razred Rm 950–1050 N/mm2 znaša 38,1 in ustreza toplotni obdelavi TO1, faktor A za trdnostni 
razred Rm 1150–1250 N/mm2 pa znaša 56,1 in ustreza toplotni obdelavi TO2. Primerjava 
izmerjenih ter izračunanih žilavosti pri -70 °C je podana na Sliki 122.  
S tem smo pokazali, da imajo nekovinski vključki velik vpliv na žilavost. Za doseganje čim 
višje žilavosti je potrebno proces dezoksidacije voditi tako, da so nastali vključki čim manjše 
velikosti, njihov površinski delež pa naj bo čim nižji. Pomembno vlogo ima tudi morfologija, 
pri čemer so vključki sferične oblike najugodnejši.       
  
𝑅𝑃𝑉 =
𝑝𝑜𝑣𝑟š𝑖𝑛𝑎 𝑣𝑠𝑒ℎ 𝑣𝑘𝑙𝑗𝑢č𝑘𝑜𝑣 [𝜇𝑚ଶ/𝑚𝑚ଶ]
𝑝𝑜𝑣𝑝𝑟𝑒č𝑛𝑎 𝑝𝑜𝑣𝑟š𝑖𝑛𝑎 𝑝𝑜𝑠𝑎𝑚𝑒𝑧𝑛𝑒𝑔𝑎 𝑣𝑘𝑙𝑗𝑢č𝑘𝑎 [𝜇𝑚ଶ] ∙ 100
 
(10) 
 
 
  
Slika 119: Vpliv velikosti vključkov na žilavost pri -70 °C: a) Po toplotni obdelavi TO1. b) Po toplotni obdelavi TO2. 
 
a) b) 
TO1 TO2 
Povprečna površina posameznega vključka [µm2] 
Ži
la
vo
st
 p
ri 
-7
0 
°C
 [J
]  
Ži
la
vo
st
 p
ri 
-7
0 
°C
 [J
]  
Povprečna površina posameznega vključka [µm2] 
  
143 
 
 
 
 
 
𝐹𝑀 =
యళ,ఴఱషమమ,ఴ∙ವಿషబ,యరర
ವಿషబ,మమ
ସ଴
 + 1 
(11) 
 
𝐹𝑉 = ோ௉௏
ிெ
 + 1 (12) 
 
𝑆 − 𝐾𝑉 ଻଴°஼ = 2,5 ∙ 𝐹𝑉 +
𝑅𝑚
𝐴
 (13) 
 
 
  
Slika 120: Vpliv razmerja RPV na žilavost pri -70 °C: a) Po toplotni obdelavi TO1. b) Po toplotni obdelavi TO2. 
  
Slika 121: Vpliv deleža nitridov na žilavost pri -70 °C: a) Po toplotni obdelavi TO1. b) Po toplotni obdelavi TO2. 
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5.2.2 Vpliv titana in cirkonija na odpornost proti lezenju 
Na podlagi narejenih pospešenih testov odpornosti proti lezenju smo dobili trend vpliva titana, 
cirkonija ter kombinacije obeh elementov na odpornost jekla proti lezenju. Za natančnejšo 
napoved življenjske dobe v obratovalnih pogojih, kjer prevladujejo mehanizmi lezenja, so bili 
izvedeni testi prekratki in s tem nezanesljivi za ekstrapolacijo k daljšim časom.  
Vsi dolegirani vzorci so v primerjavi z referenčnim vzorcem dosegli krajše čase ter višje 
stacionarne hitrosti lezenja. Delno vpliva na poslabšanje odpornosti proti lezenju bolj drobno 
zrno v primerjavi z referenčnim vzorcem. Pri lezenju sodeluje več mehanizmov, eden od njih 
bazira na drsenju kristalnih mej, kar posledično pomeni, da se z manjšo velikostjo kristalnih zrn 
poveča skupna dolžina kristalnih mej, kar ima negativen vpliv na odpornost proti lezenju. 
Najslabšo odpornost na lezenje imata vzorca K2-1 ter K3-1, ki zaradi presežka titana v 
mikrostrukturi vsebujeta TiN, pri katerem smo potrdili prisotnost vanadija. Vanadij, ki je 
raztopljen v velikih TiN, ne sodeluje pri izločevalnem utrjevanju na osnovi drobnih MX 
izločkov, ki zavirajo lezenje. Nastanek velikih ZrN in TiN osiromaši osnovo tudi z dušikom, 
kar ima prav tako negativen vpliv na delež drobnih nitridov tipa MX in s tem povezan vpliv na 
odpornost jekla prosti lezenju. Iz literature je znano, da na lezenje vplivata velikost kristalnih 
zrn in učinkovitost izločevalnega utrjevanja, vključki pa predstavljajo napake, na katerih lahko 
nastanejo med procesom lezenja praznine, ki pospešujejo ta proces. Zaradi premajhnega števila 
testov lezenja ni bilo mogoče natančno določiti vpliva posameznih parametrov na odpornost 
proti lezenju, viden pa je trend spremembe odpornosti proti lezenju glede na uporabljen 
dezoksidant.       
 
5.3 OPTIMALEN POSTOPEK DEZOKSIDACIJE 
Pri izdelavi jekla z optimalno velikostjo ter optimalnim površinskim deležem nekovinskih 
vključkov so zelo pomembne količine ter vrstni red dodatka posameznega dezoksidanta. Za 
doseganje optimalnih rezultatov je potrebno tekom celotnega postopka obdelave jeklene taline 
  
Slika 122: Primerjava izmerjenih ter izračunanih žilavosti pri -70 °C. 
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zagotavljati čim nižji delež kisika. Najprej je potrebno talino pomiriti z aluminijem ter 
dodatkom kalcija za modifikacijo aluminatov. Nato je potrebno počakati, da del nekovinskih 
vključkov izplava. Čas je odvisen od količine taline ter učinkovitosti mešanja (brez mešanja, 
prepihovanje z argonom …). Sledi dodatek cirkonija. Optimalna količina dodanega cirkonija je 
pri razmerju Zr/O ≈ 2,6. Pri tem je potrebno upoštevati celoten delež kisika, saj cirkonij reducira 
tudi že obstoječe aluminate. Istočasno s cirkonijem ali takoj za njegovim dodatkom je potrebno 
dodati še kalcij za modifikacijo cirkonijevih oksidov. Pri laboratorijskih šaržah, kjer smo imeli 
okoli 20 kg taline, smo talino neposredno po dodatku cirkonija (v časovnem intervalu, krajšem 
od 1 minute) odlili v kokilo. V primeru večje količine taline se predvideva, da bo potreben daljši 
časovni interval pred odlivanjem, da lahko cirkonij reagira oziroma se razporedi po celotnem 
volumnu taline. Ta proces se lahko v praksi pospeši z mešanjem taline. Na podlagi dobljenih 
rezultatov je predlagan način dodajanja dezoksidantov optimalen za istočasno doseganje 
optimalne velikosti ter površinskega deleža nekovinskih vključkov ter doseganje najvišje 
žilavosti pri kriogenih temperaturah, brez da bi pri tem prišlo do padca trdnostnih lastnosti.  
 
5.4 IZVIRNI PRISPEVEK K ZNANOSTI 
Dodatek titana ter cirkonija ima velik vpliv na razvoj mikrostrukture pri jeklu X11CrNiMo12. 
Z dodatkom cirkonija ter titana pride do povečanja števila vključkov, pri tem pa se zmanjša 
njihova povprečna velikost. Pri preiskovanih deležih dodatka titana ter kombinaciji titana in 
cirkonija je skupni učinek povečanja števila nekovinskih vključkov ter zmanjšanje njihove 
velikosti negativen. To se kaže v povečanju skupne površine nekovinskih vključkov v 
primerjavi z referenčnim vzorcem. Pri preiskovanem deležu dodatka cirkonija pa je skupni 
učinek povečanja števila nekovinskih vključkov ter zmanjšanje njihove povprečne velikosti 
pozitiven, saj se skupna površina nekovinskih vključkov zmanjša.  
Pri dodatku titana nastanejo aluminij-titanovi oksidi. Če dodatek titana presega stehiometrično 
razmerje Ti/O, so oksidi obdani s plaščem nitrida. V primeru dodatka cirkonija primarno 
nastanejo oksidi na osnovi cirkonija. V primeru presežka cirkonija nastanejo cirkonijevi nitridi, 
ki primarno rastejo na že obstoječih oksidih. V primeru dodatka titana in cirkonija nastanejo 
oksidi na osnovi cirkonija, ki so obdani s titanovim nitridom. Na Sliki 116 je predstavljen model 
nastanka različnih tipov nekovinskih vključkov v odvisnosti od razmerja Zr/O, Ti/O ter 
(Zr + Ti)/O. 
Cirkonijevi oksidi so slabše heterogene kali za rast titanovih nitridov kot oksidi na osnovi 
aluminija ter titana. Posledično je pri dodatku cirkonija lahko prisoten večji presežek titana, 
preden se tvorijo nezaželeni titanovi nitridi. Cirkonijevim oksidom, modificiranim s kalcijem, 
se spremeni kristalna mreža iz monoklinske v tetragonalno oziroma v kubično kristalno 
strukturo. Pri tem se je izkazalo, da so modificirani cirkonijevi oksidi še manj ugodni kot 
heterogene kali za titanove in cirkonijeve nitride v primerjavi z nemodificiranimi, to pa ima 
dodaten pozitiven vpliv na zaviranje nastanka nezaželenih nitridov.  
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6 ZAKLJUČKI 
V okviru dela, opravljenega pri preučevanju analize vpliva titana ter cirkonija na mikrostrukturo 
ter mehanske lastnosti jekla X11CrNiMo12, smo prišli do naslednjih zaključkov: 
1. Dodatek titana, cirkonija ali kombinacije obeh elementov ima pozitiven vpliv na 
velikost prvotnih avstenitnih zrn. Pri vseh preiskovanih koncentracijah titana in 
cirkonija je bila velikost kristalnih zrn manjša v primerjavi z velikostjo kristalnega zrna 
pri referenčnem vzorcu brez dodatka titana ali cirkonija. 
2. Dodatek titana ter cirkonija vpliva na povečanje števila vključkov, pri tem pa se zmanjša 
njihova povprečna velikost. Pri preiskovanih deležih dodatka titana ter kombinaciji 
titana in cirkonija je skupni učinek povečanja števila nekovinskih vključkov ter 
zmanjšanje njihove velikosti negativen. To se kaže v povečanju skupne površine 
nekovinskih vključkov v primerjavi z referenčnim vzorcem. Pri preiskovanem deležu 
dodatka cirkonija pa je skupni učinek povečanja števila nekovinskih vključkov ter 
zmanjšanje njihove povprečne velikosti pozitiven, saj se skupna površina nekovinskih 
vključkov zmanjša v primerjavi z referenčnim vzorcem. Pri tem je potrebno upoštevati, 
da je zelo pomembno dejansko razmerje deleža dezoksidanta in kisika, ki mora biti čim 
bližje teoretičnemu. V primeru, da imamo presežek dezoksidanta, ta reagira z dušikom 
in tvori nitride, s čimer se poveča tako povprečna velikost kot skupna površina 
nekovinskih vključkov.  
3. Cirkonijevi oksidi so manjši v primerjavi z aluminijevi ter titanovimi oksidi, kar smo 
povezali z nižjo površinsko energijo cirkonijevih oksidov. Zaradi nižje površinske 
energije so rastno sposobne manjše kali. Poleg kritične velikosti kali pa ima površinska 
energija vpliv tudi na omočljivost, zaradi česar jeklena talina cirkonijev oksid oblije 
hitreje in s tem zavira njegovo rast. 
4. Zaporedje tvorbe posameznih tipov oksidov ter nitridov je v skladu z izračunanimi 
termodinamičnimi vrednostmi. Najstabilnejši so cirkonijevi oksidi. Cirkonij reducira 
kisik tudi iz že prisotnih aluminijevih in titanovih oksidov ter tvori nove okside. 
Presežek cirkonija tvori cirkonijeve nitride, ki primarno rastejo na že obstoječih oksidih. 
Titan ima nižjo afiniteto do kisika v primerjavi s cirkonijem ter aluminijem, zato titan 
ne reducira že prisotnih aluminatov, tvori pa z aluminijem zmesne titan-aluminijeve 
okside. Presežek titana se podobno kot cirkonij veže v nitride, ki primarno rastejo na že 
obstoječih oksidih. V titanovih nitridih je prisoten manjši delež vanadija, med tem ko 
ga v cirkonijevih nitridih ni. 
5. Cirkonijevi oksidi so slabše heterogene kali za nastanek titanovih nitridov kot oksidi na 
osnovi aluminija ter titana. Posledično je potreben večji presežek titana za tvorbo 
nezaželenih titanovih nitridov pri dodatku cirkonija. Dodatno so cirkonijevi oksidi, 
modificirani s kalcijem, še manj ugodni kot heterogene kali za titanove in cirkonijeve 
nitride v primerjavi z nemodificiranimi. 
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6. Preiskovani deleži dodatka titana ter cirkonija nimajo večjega vpliva na temperature 
premenskih točk, zaradi česar ni potrebno prilagajati režimov toplotne obdelave.   
7. Preiskovani deleži dodatka cirkonija ter titana nimajo izrazitega vpliva na trdnost, tako 
v kaljenem kot v poboljšanem stanju. Ima pa tako dodatek titana kot cirkonija pozitiven 
vpliv na žilavost pri kriogenih temperaturah. Vzrok za boljšo žilavost je v manjših 
kristalnih zrnih ter manjši velikosti nekovinskih vključkov, ki imajo ugodnejšo 
razporeditev ter morfologijo.    
8. Dodatek titana ter cirkonija ima negativen vpliv na odpornost proti lezenju. Do 
najmanjšega poslabšanja v primerjavi z referenčnim vzorcem pride pri dodatku 
cirkonija. Vzrok za poslabšanje lezenja v primeru prisotnosti cirkonija je predvsem v 
manjših kristalnih zrnih. Pri vzorcih s presežkom titana so prisotni titanovi nitridi, ki 
vsebujejo delež vanadija. Tako ima v teh vzorcih, poleg manjših kristalnih zrn, 
negativen vpliv na odpornost proti lezenju vanadij, vezan v velike nitride, zaradi česar 
se osnova osiromaši z vanadijem, ki služi kot osnova za izločevalno utrjevanje na 
podlagi MX precipitatov. Nastanek velikih ZrN ter TiN osiromaši osnovo z dušikom, 
kar ima dodaten negativen vpliv na optimalno tvorbo majhnih MX precipitatov.       
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Priloga P 1: Oblika ter dimenzija preizkušancev za lezenje. 
 
 
 
Priloga P 2: Ploskovna razporeditev elementov za vključek 3, vzorec S3. 
 
Vključek 3 
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Priloga P 3: Kikuchijevi vzorci za vključek 3, vzorec S3. 
 
 
Priloga P 4: Kikuchijevi vzorci za vključek 2, vzorec S4. 
  
 
Mesto analize: Spectrum1; monoklinska kristalna mreža - ZrO2 
Mesto analize: Spectrum2; tetragonalna kristalna mreža - ZrO2 
Mesto analize: Spectrum2; monoklinska kristalna mreža - ZrO2 
Mesto analize: Spectrum1; kubična kristalna mreža - TiN 
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Priloga P 5: Kikuchijevi vzorci za vključek 4, vzorec S5. 
 
 
Priloga P 6: Kikuchijevi vzorci za vključek 1 in 2, vzorec S6. 
  
 
Mesto analize: Spectrum2; heksagonalna kristalna mreža Ti2O3 
Mesto analize: Spectrum3; heksagonalna kristalna mreža Ti2O3 
Mesto analize: Spectrum1; TCK kristalna mreža - osnova 
Vključek 1, Spectrum1; triklinska kristalna mreža, rodonit 
Vključek 2, Spectrum1; triklinska kristalna mreža, rodonit 
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Priloga P 7: Kristalografski podatki za identifikacijo faz v vmesnih vzorcih S3 -S6. 
Oznaka Kristalna mreža Dimenzije osnovne celice 
Koti 
osnovne 
celice 
Sestava 
Al2O3 
heksagonalni 
gosti zlog 4,75; 4,75; 12,98 ?̇? 90; 90; 120 ° 
60 at.% O 
40 at.% Al 
MnS kubična 5,22; 5,22; 5,22 ?̇? 90; 90; 90 ° 50 at.% S 50 at.% Mn 
Ti2O3 
heksagonalni 
gosti zlog 5,18; 5,18; 13,61 ?̇? 90; 90; 120 ° 
60  at.% O 
40 at.% Ti 
TiN kubična 4,24; 4,24; 4,24 ?̇? 90; 90; 90 ° 50 at.% N  50 at.% Ti 
ZrO2 (mono.) monoklinska 5,15; 5,21; 5,31 ?̇? 90; 99,2; 90 ° 
66,6 at.% O  
33,3 at.% Zr 
ZrO2  
(tetra.) tetragonalna 3,63; 3,63; 5,20 ?̇? 90; 90; 90 ° 
66,6 at.% O 
 33,3 at.% Zr 
ZrN kubična 4,63; 4,63; 4,63 ?̇? 90; 90; 90 ° 50 at.% N     50 at.% Ti 
Mn6SiO2 (Braunit) tetragonalna 9,38; 9,38; 18,67 ?̇? 90; 90; 90 ° 
63,6 at.% Mn 
 4,6 at.% Si 
31,8 at.% O 
(Mn,Fe,Mg,Ca)SiO3 
(Rodonit) triklinska 668; 7,66; 12,22 ?̇? 111; 80; 93,2 ° 
1,5 at.% Ca 
0,4 at.% Mg 
38,3 at.% Mn 
0,9 at.% Fe 
21,7 at.% Si 
37,2 at.% O 
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Priloga P 8: QuantMap porazdelitev elementov za vključek 2a in 2b, vzorec K2-2. 
 
Vključek 2a 
Vključek 2b 
  
161 
 
 
Priloga P 9: QuantMap porazdelitev elementov za vključek 2, vzorec K3-1. 
 
Vključek 2 
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Priloga P 10: Kikuchijevi vzorci za vključek 3, vzorec K4-1. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Mesto analize: Spectrum1; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
 Mesto analize: Spectrum3; monoklinska kristalna mreža – ZrO2 
 Mesto analize: Spectrum2; kubična kristalna mreža – CaZrO3 
  
163 
 
 
Priloga P 11: Kikuchijevi vzorci posameznih ZrO2 vključkov 4a, vzorec K4-2. 
 
M1 
M2 
M3 M4 
 Mesto analize: M1; tetragoalna kristalna mreža  – ZrO2 
 Mesto analize: M2; tetragoalna kristalna mreža  – ZrO2 
 Mesto analize: M3; tetragoalna kristalna mreža  – ZrO2 
 Mesto analize: M4; tetragoalna kristalna mreža  – ZrO2 
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Priloga P 12: Dilatometerska krivulja - vzorec K1-1. 
 
Priloga P 13: Dilatometerska krivulja - vzorec K2-1. 
 
Priloga P 14: Dilatometerska krivulja - vzorec K3-1. 
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Priloga P 15: Dilatometerska krivulja - vzorec K4-1. 
 
Priloga P 16: Dilatometerska krivulja - vzorec K1-2. 
 
Priloga P 17: Dilatometerska krivulja - vzorec K2-2. 
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Priloga P 18: Dilatometerska krivulja - vzorec K3-2. 
 
Priloga P 19: Dilatometerska krivulja - vzorec K4-2. 
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Priloga P 20: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K1-1. 
 
Priloga P 21: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K2-1. 
 
Priloga P 22: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K3-1 
 
Priloga P 23: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K4-1. 
 
segrevanje ohlajanje 
segrevanje ohlajanje 
segrevanje ohlajanje 
segrevanje ohlajanje 
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Priloga P 24: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K1-2. 
 
Priloga P 25: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K2-2. 
 
Priloga P 26: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K3-2. 
 
Priloga P 27: DSC krivulja segrevanja in ohlajanja za vzorec K4-2. 
 
segrevanje ohlajanje 
ohlajanje segrevanje 
ohlajanje segrevanje 
ohlajanje segrevanje 
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Priloga P 28: Krivulje lezenja pri 600 °C, 225 MPa. 
 
Priloga P 29: Krivulje lezenja pri 615 °C, 225 MPa. 
 
Priloga P 30: Krivulje lezenja pri 630 °C, 225 MPa. 
 
